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1 ANTECEDENTES 
 
 
1.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA 
 
Con el incremento exponencial de la población mundial, el  hombre ha necesitado 
más alimento; por ello se ha apoyado en la agroquímica como una de sus 
principales ayudas para el aumento en la producción de alimento,  con el 
desarrollo de tecnologías tendientes a obtener un mayor rendimiento y mejora 
sustancial en los cultivos.  
Una de las problemáticas de los  agricultores a la hora de obtener buenas 
cosechas es la  aparición de plagas, con las  pérdidas de cosechas que estas 
generan, por esto se ha buscado la manera de erradicarlas, utilizando  los 
plaguicidas. 
La aplicación de plaguicidas es uno de los factores que más influyen en la 
biodiversidad ya que tienen el efecto de reducir el hábitat, disminuir el número de 
especies  y desplazar el equilibrio en el ecosistema. Estudios realizados revelan 
también la influencia de los plaguicidas en la fertilidad de los suelos, incluyendo la 
inhibición de la nitrificación con la consiguiente merma de la fijación de oxigeno 
por las plantas. Actualmente el uso de los pesticidas organoclorados está 
prohibido en el mundo, mientras que los organofosforados no, sin embargo debido 
a su persistencia en el ambiente, poca degradabilidad, hacen que estos se 
bioacumulen por periodos mayores a diez años, mostrando así que son una 
amenaza persistente al medio ambiente[5].  
Ya que el laboratorio de suelos de la universidad Tecnológica de Pereira no posee 
una metodología acorde para comprobar este tipo de contaminantes,  es entonces 
necesario disponer de metodologías analíticas sensibles y específicas que 
permitan cualificar y cuantificar pesticidas en los suelos de la zona cafetera.  
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1.2 JUSTIFICACIÓN 
 
Debido al uso que tienen a nivel nacional y mundial  los  pesticidas, se eligen cada 
vez más por características típicas como, la toxicidad en personas y su  
persistencia  en diversas matrices en las cuales puede durar muchos años[35]. En 
Colombia,  con el aumento en la producción de insumos agrícolas, los agricultores 
se ven en la obligación de utilizar con mayor frecuencia los pesticidas para 
combatir plagas que afectan los cultivos. Un ejemplo de ello, se ve con la 
utilización de pesticidas para combatir la broca, como el Endosulfán entre otros; 
que afectan el sistema nervioso central, debido al uso  para erradicar las plagas, 
se va creando una bioacumulación  tanto en plantas como en suelos, por esta 
razón entidades  de control como la food and drugadministration (FDA)  o el 
instituto nacional de vigilancia de medicamentos y alimentos (INVIMA) son 
las encargadas de verificar según sus estándares cuales son los requerimientos 
mínimos para su comercialización y el impacto en la salud que pueden tener  
productos que contengan pesticidas, cabe aclara que en Colombia no existe una 
normatividad que regule estrictamente el uso indiscriminado de estos. 
Como lo dijo Gianfreda and Bollag en 1996 “los pesticidas afectan el 
comportamiento de las enzimas y su actividad biológica entre el suelo y la 
planta[47]. Conforme al aumento en el uso de plaguicidas en el departamento del 
Risaralda y la alarmante cifra de personas intoxicadas por estos pesticidas según 
la secretaria de salud del Risaralda[8],el laboratorio de suelos y foliares de la 
universidad tecnológica de Pereira se ve en laen la necesidad de implementar un 
método para la cuantificación de pesticidas organofosforados y organoclorados en 
suelos de la región. 
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1.3 OBJETIVOS 
 
 
Objetivos generales 
 
• Estandarizar un método por cromatografía de gases para la cuantificación 
de pesticidas  organofosforados y organoclorados  en suelos. 
 
 
Objetivos específicos 
 
 
• Evaluar la metodología de extracción más eficaz,  ultrasonido y soxleht, 
para el análisis de pesticidas por medio del porcentaje de recuperación 
obtenido. 
 
• Documentar la persistencia de los pesticidas en suelos y cultivos. 
 
• Aplicar la metodología escogida a un determinado suelo cultivado, donde se 
usen pesticidas frecuentemente, para cuantificarlos por cromatografía de 
gases. 
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2.  MARCO DE REFERENCIA 
 
 
2.1  PESTICIDAS 
 
 
Según la (FAO) Food and AgricultureOrganization Los pesticidas se definen 
como sustancia o mezcla de sustancias destinadas a prevenir, destruir, o controlar 
cualquier plaga, incluido los vectores de enfermedades humanas o de animales[14]. 
Su introducción se señala a principios del siglo XIX en las cuales se pueden 
distinguir tres fases en su desarrollo; la primera marca el descubrimiento, 
accidental o experimenta de la acción plaguicida de algunos compuestos, como el 
azufre, los arseniatos, el sulfato de cobre, etc. La segunda fase presenta un 
desarrollo más rápido y tiene su punto de partida en 1922 año en el que Holanda 
introduce el uso de los aceites insecticida, por último la tercera parte se inicia con 
el descubrimiento de las propiedades insecticidas del DDT, realizado por Müller en 
1940; en ella se suceden con rapidez los descubrimientos de nuevos plaguicidas y 
se desarrollan las bases científicas de investigaciones posteriores[57].  
 
Los pesticidas pueden clasificarse de acuerdo a: plagas a las que están 
destinados a controlar, toxicidad o tipo de riesgo sanitario que entrañan y  
estructura química[42]. 
 
• Según el tipo de plaga se clasifican en: insecticidas, acaricidas, fungicidas, 
antibióticos, herbicidas y rodenticidas[42].  
 
• Según su toxicidad: existen varios sistemas internacionales que  han 
desarrollado  maneras de  interpretar el peligro que representan los 
plaguicidas en los humanos; La organización mundial de salud (OMS) 
clasifica a los pesticidas de toxicidad aguda de la siguiente manera  
 
Clase Toxicidad aguda en ratas 
 Por vía oral percutánea inhalación 
LD50 (mg/Kg) LD50 (mg/Kg) LC50 (mg/L) 
I ≤ 50 ≤ 200 ≤ 0.2 
II 50-100 200-2000 0.2-2.0 
III 500-5000 2000-20000 2.0-20 
IV ≥5000 ≥ 20000 ≥ 20 
Tabla 1. Toxicidad de pesticidas según OMS 
 
 
16 
 
 
 
La EPA (EnvironmentalProtection Agency) los clasifica por toxicidad aguda 
e irritación ocular y cutánea[36]. 
 
Grado Efecto ocular Efecto cutáneo 
I Corrosivo, opacidad  de la córnea 
irreversible 
corrosivo 
II Opacidad de la córnea reversible en 7 
días 
Irritación grave en 72 horas 
 Irritación persistente por 7 días  
III Córnea no opacada: irritación Irritación moderada en 7 horas 
 Reversible en 7 días   
IV Sin irritación Ligera o leve irritación en 72 horas 
Tabla 2. Toxicidad aguda de pesticidas según EPA 
  
La agencia internacional para la investigación carcinogénica (IARC) los 
clasifica en los siguientes grupos. 
 
Grupo1: sustancias carcinogénicas a humanos. 
Grupo2A: sustancias probablemente carcinogénicas para los humanos. 
Grupo2B: sustancias posiblemente carcinogénicas para los humanos. 
Grupo3: no clasificables con respecto a  carcinogenicidad en humanos. 
Grupo 4: El agente es probablemente no carcinogénico en humanos. 
 
American Conference of GobernmentalHygienist (ACGIH) los clasifican en 
las siguientes categorías: 
 
A1: carcinogenicidad en humanos confirmada. 
A2: carcinogenicidad en humanos sospechosa. 
A3: carcinogenicidad confirmada en animales con relevancia desconocida 
en humanos. 
A4: no clasificable como corcinogénico a humanos. 
A5: no sospechoso como carcinogénico a humanos[36] 
 
• Por su estructura química los pesticidas se dividen en: organoclorados, 
organofosforados, Carbamatos, piretroides, bipiridilos, fenoxiacético, 
bromuro de metilo, nitrofenólicos, nitrocresólicos, cloruros orgánicos, 
arseniacales, clorofenólicos. 
 
• Los plaguicidas también se pueden clasificar deacuerdo a sus 
características fisicoquímicas los cuales son: 
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Plaguicidas inorgánicos: donde se encuentran los derivados del azufre, 
arsenicales, derivados del cobre y compuestos clorados[20]. 
 
Plaguicidasorgánicos: naturales tales como piretrinas naturales, extractos 
vegetales y cumarina. 
 
Bioplaguicidas: son derivados de extractos naturales y se clasifican en tres 
categorías; microbianos vegetales y bioquímicos[20]. 
 
En este trabajo se han estudiado los pesticidas según su estructura química 
organoclorados y organofosforados 
 
 
 
2.2.1 Pesticidas organoclorados 
 
 
Sonhidrocarburos cíclicossintéticos que generalmente, contienen varios cloros en 
su molécula y poseen una alta toxicidad; el primer pesticida organoclorado 
sintetizado fue el DDT en el año 1924 en suiza por Paul Müller. Este tuvo gran uso 
en estados unidos a principios de 1940  hasta finales  de 1970 donde se cancela 
el uso de este por su efecto toxico y  habilidad para acumularse en la cadena 
alimenticia, sin embargo estos pesticidas organoclorados todavía rondan en la 
atmósfera y declinan lentamente con tiempos medios de 2 a 22 años 
considerándose fatales para el medio ambiente[27].  
 
Entre los pesticidas organoclorados más utilizados se encuentran: Endosulfán, 
Lindano, Aldrín y Dieldrin.  
 
2.2.2 Endosulfán. 
 
 
Sustancia cristalina color amarillo marrón, insoluble en agua y moderadamente 
soluble en la mayoría de los solventes orgánicos (I). Se encuentra como una 
mezcla de estereoisómeros constituida por el α-Endosulfán y  β-Endosulfán (II), de 
configuraciones exo y endo respectivamente. La mezcla técnica está constituida 
por un 70% del isómero α y 30% del isómero β 
 
Nombre químico: 6,7,8,9,10-hexacloro-1,5,5a,6,9,9a-hexahidruro-6,9-metano-
2,4,3-benzodioxatiepín-3-óxido 
Sulfito de 1,2,3,4,7,7-hexaclorobiciclo(2,2,1) hepten-5,6-dioximetileno. 
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Estructura química: 
 
Figura 1. Endosulfán 
 
Propiedades químicas. 
 
Estado físico: sólido 
Formula molecular: C9H6Cl12O3S 
Peso molecular: 406,96 g/mol 
Punto de fusión: isómero α: 108-110°C 
                           Isómero β: 208-210°C 
                           Material técnico: 70-100°C 
Solubilidad en agua: 0.32mg/L a 22°C 
Presión de vapor 1.2 Pa a 80°C 
Coeficiente de adsorción o reparto: 12400 
 
El Endosulfán(Figura1) es compatible con la mayoría de los plaguicidas, e 
incompatible con arseniato de calcio y sulfato de zinc, su solubilidad en agua 
aumenta si baja el pH el hierro cataliza su descomposición, se descompone al 
calor y al reaccionar con bases produce humos tóxicos y corrosivos de acido 
clorhídrico y óxidos de azufre. No es biodegradable[51]. 
 
Al contacto con el suelo se descompone en los someros α y β, estos tienen 
tiempos de vida media diferente, el  α 35 días y el β 145 días; es degradado por 
hongos y bacterias. El Endosulfán se obtiene haciendo reaccionar el 
hexaclorociclopentadieno con cis-2-buteno-1,4-diol luego el producto de esta 
reacción se hace reaccionar con cloruro de tionilo para cerrar el segundo anillo 
(Figura 2)[57]. 
 
Efectos toxicológicos. 
Es altamente toxico vía oral con valores de LD50 de 18-160mg/kg en ratas, el 
isómero alfa es el más toxico, es mutagénico para células, levaduras y bacterias 
además de ser cancerígeno[16]. 
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Figura 2. Síntesis del Endosulfán. 
2.2.3 Lindano. 
 
 
Este compuesto fue creado en 1825 por FARDAY, después en 1936 se aislaron 
varios isómeros que recibieron los nombres de (α, β, γ, δ, ε) HCH, en 1942 se 
comprobó que el isómero γ era mucho más activo que los demás[53]. 
 
Nombre químico: γ-1,2,3,4,5,6-Hexachlorocyclohexano 
 
Estructura química. 
 
 
Figura 3. Lindano 
 
Propiedades químicas. 
 
Estado físico: sólido 
Fórmula molecular: C6H6Cl6 
Peso molecular: 290.85 g/mol 
Punto de fusión: 112.5 °C 
Punto de ebullición: 323.4 °C 
Solubilidad en agua: 7.3 mg/L a 25°C 
Presión de vapor 5.6mPa a 20°C 
Coeficiente de adsorción o reparto: 1100 
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El Lindano(Figura 3) es altamente persistente en suelos,  posee un tiempo de vida 
media de 15 meses puede ser móvil en suelos con poco contenido de materia 
orgánica, en agua es muy estable y resiste la fotodegradación.Se obtiene por 
cloración del benceno en luz ultravioleta. Puede ser absorbido por vía respiratoria, 
cutánea u oral, su DL 50 oscila alrededor de 840mg/Kg vía oral, dérmica 20 
mg/Kg, según estudios puede afectar el sistema nervioso central, hígado, riñones, 
testículos, páncreas, membrana de la mucosa nasal y producir cáncer[16]. 
 
2.2.4 Aldríny Dieldrin. 
 
 
Son derivados clorados del dimetannaftaleno cuyo nombre se han dado en honor 
alos químicos alemanes OTTO DIELS y KURT ALDERS. En 1987 la EPA prohíbe 
su uso por el efecto cancerígeno que presentan[49]. 
 
Aldrín. 
 
 
Nombre químico: 1,2,3,4,10,10-hexacloro-1,4,4a-5,8,8a-hexahidro-1,4,5,8-ando-
exo-dimetannaftaleno (HHDN). 
 
Estructura química. 
 
 
Figura 4. Aldrin 
 
Propiedades químicas. 
 
Estado físico: sólido 
Fórmula molecular: C12H8Cl6 
Peso molecular: 365 g/mol 
Punto de fusión: 104°C 
Punto de ebullición: 145°C 
Solubilidad en agua: 0.017 mg/L a 25°C 
Presión de vapor 8.6 mPa a 20°C 
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Coeficiente de adsorción o reparto: 407[38, 55] 
 
Dieldrin. 
 
 
Nombre químico: 1,2,3,4,10,10-hexacloro-6,7epoxi-1,4,4a-5,6,7,8,8a-octahidro-
1,4,5,8-endo-exo-dimetannaftaleno (HEOD). 
 
Estructura química. 
 
Figura 5. Dieldrin 
 
 
Propiedades químicas. 
 
Estado físico: sólido 
Fórmula molecular: C12H8Cl6O 
Peso molecular: 380.92 g/mol 
Punto de fusión: 175.5°C 
Solubilidad en agua: 0.017 mg/L a 25°C 
Presión de vapor 0.2mPa a 20°C 
Coeficiente de adsorción o reparto: 12000[55][38] 
 
La DL50 del Aldrín (Figura 4) por vía oral es de 65mg/Kg, degenera el hígado. El 
Dieldrin (Figura 5) presenta gran toxicidad dérmica ya que es fácilmente 
absorbido por la piel,su DL50 es de 120mg/Kg en ratas. Estos pesticidas se 
sintetizan a partir del cloropentadieno acoplándose con compuestos etilénicos 
según la reacción de Diels y Alders.  
 
 
2.2.5 Pesticidas organofosforados. 
 
 
Los derivados fosfóricos ocupan hoy en día un lugar preponderante entre los 
plaguicidas más conocidos y utilizados, ya que constituyen un grupo muy 
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efectivocontra las plagas. Su actividad fue descubierta por el químico alemán 
Gerhard Schrader, quien durante la segunda Guerra Mundial sintetizó unos 
trescientos compuestos organofosforados con fines militares. Junto a su toxicidad 
para los mamíferos pronto se descubrió su interesante actividad como 
insecticidas. Los insecticidas organofosforados pueden considerarse como 
derivados del ácido fosfórico (Figura 6), Según se reemplacen los distintos 
sustituyentes que acompañan al fosforo, se van construyendo los distintos tipos de 
insecticidas organofosforados, entre los que se destacan los ortofosfatos, 
tiofosfatos,tiolfosfatos, ditiofosfatos, fosfonatos y pirofosforamidas. 
 
Este grupo de insecticidas son por lo general muy solubles en agua y fácilmente 
hidrolizables, por lo que presentan una baja persistencia en el medio ambiente, 
normalmente no superior a unas semanas. Debido a ello, se utilizan muy a 
menudo para atacar insectos adultos, parásitos de plantas y animales, en parte, 
para tratamientos preliminares de semillas y terrenos antes de la siembra.  
(Metcalf, 1971, Pramauro, 1990 y Primo Yúfera y Carrasco Dorrién, 1990). 
 
Los insecticidas tiofosfatos constituyen un grupo importante en esta familia, la 
presencia de un átomo de azufre ligado al fósforo (en lugar del oxígeno) confiere a 
estas moléculas una mayor estabilidad química, por lo que se hidrolizan mucho 
menos y pueden ser utilizados en medio acuoso[9].  
 
 
Figura 6. Ácido fosfórico 
 
2.2.5.1 Fentoato. 
 
 
Insecticida no sistémico, inflamable y susceptible a la luz con DL50 oral de 348 
mg/Kg en ratas. 
 
Nombre químico: S-α-etoxicarbonil-bencil-O-O-dimetil-fosforoditioato[7] 
 
Propiedades químicas. 
 
Estado físico: sólido 
Fórmula molecular: C12H17O4PS2 
Peso molecular: 319.9 g/mol 
Punto de fusión: 17.5°C 
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Solubilidad en agua: 11 mg/L a 25°C 
Presión de vapor 2.60x10-6mmHg a 20°C[7, 38, 55] 
Estructura química 
 
 
Figura 7. Fentoato 
 
 
2.2.5.2 Malathion. 
 
 
El malathion (Figura 8) fue creado  en 1950 por Cassaday usando el dietilester del 
acidomaléico y el acidodimetilfosforoditióico. tiene un DL50 de 471mg/Kg vía 
oral[13, 53].  
 
Nombre químico: dietil-(dimetoxitiofosforiltio) succinato 
 
Estructura química. 
 
 
Figura 8. Malathion 
 
 
Propiedades químicas. 
 
Estado físico: sólido 
Fórmula molecular: C10H19O6PS2 
Peso molecular: 330.3 g/mol 
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Punto de fusión: 2.85°C 
Punto de ebullición: 156-157°C 
Solubilidad en agua: 130 mg/L a 25°C 
Presión de vapor 5.3 mPaa 30°C 
Coeficiente de adsorción o reparto: 1800[31, 38, 55] 
 
2.2.5.3 Metilparation. 
 
 
Insecticida desarrollado en 1948 por Schrader, es muy sensible a hidrólisis, a altas 
temperaturas se somete a isomerización tiono-tioldándo como resultado el 
isómero tiol mas estable. Posee un DL50 por vía oral de 138mg/kg en ratones[13, 
53]. 
 
Nombre químico: O,O-dimetil-O-4-nitrofenil-fosforotioato 
 
Estructura química. 
 
 
Figura 9. Metilparation 
 
Propiedades químicas. 
 
Estado físico: sólido 
Fórmula molecular: C8H10NO5PS 
Peso molecular: 263.2 g/mol 
Punto de fusión: 33-35°C 
Punto de ebullición: 154°C 
Solubilidad en agua: 55-60 mg/L a 25°C 
Presión de vapor 1.3 mPa a 20°C 
Coeficiente de adsorción o reparto: 5100[31, 38, 55] 
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2.2.5.4 Clorpirifos. 
 
 
Insecticida de amplio espectro con acción larvicida, sufrefotodegradación y 
durante este proceso genera 2,3,5,6-hidroxipiridinas, en hombres su  LD50 es de 
300 mg/kg via oral[16, 53] [6a]. 
 
Nombre químico: O,O-dietil-O-3,5,6-tricloro-2-piridil-fosforotioato 
 
Estructura química. 
 
 
Figura 10. Clorpirifos 
 
Propiedades químicas. 
 
Estado físico: sólido 
Fórmula molecular: C9H11Cl3NO3PS 
Peso molecular: 350.6 g/mol 
Punto de fusión: 42°C 
Punto de ebullición: 160°C  
Solubilidad en agua: 2 mg/L a 25°C 
Presión de vapor 2.5 mPa a 20°C 
Coeficiente de adsorción o reparto: 6070[30, 31, 38,55] 
 
 
2.3 TOXICOLOGÍA 
 
 
Los pesticidas organofosforados tienen una alta toxicidad aguda y fácil 
desintoxicación. El principal objetivo de los pesticidas organofosforados  es inhibir 
la acetilcolinesterasa la cual es la encargada de remover el mayor neurotransmisor 
sináptico del sistema nervioso central y periférico llamado acetilcolina. Esta 
inhibición causa una acumulación de acetilcolina en la hendidurasináptica 
produciendo sobre estimulación en los receptores sinápticos produciendo el 
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síndrome colinérgico que  conlleva a un incremento en la sudoración, salivación, 
bronco constricción, profundas secreciones bronquiales, diarreas, retorcimientos 
musculares,  efectos en el sistema nervioso central hasta la muerte por paro 
respiratorio[26, 33, 34].   
 
Por otro lado en  los pesticidas organoclorados, su toxicidad aguda es menor que 
las de los organofosforados, sin embargo poseen gran capacidad de 
acumularseen el tejido adiposo debido a su lipoficidad.Los pesticidas 
organoclorados afectan  propiedades de la membrana en las células nerviosas 
causando cambios en el transporte de fluidos  en la membrana y el transporte de 
calcio para la formación de ATPasa. Además pueden causar daños a nivel 
reproductivo y causar cáncer[33, 36]. 
 
2.4 MÉTODOS PARA EXTRACCIÓN E IDENTIFICACIÓN DE PESTICIDAS 
 
 
Como se menciona anteriormente la identificación de los pesticidas se hace muy 
necesaria ya que no existe una ley que regule este tipo de contaminación, por 
ende se requiere identificarlos, pero para su respectiva identificación lo primero 
que se debe realizar es,una extracción de las diversas matrices en las cuales 
están presentes los pesticidas, utilizando diversos métodos; Una vez estos son 
extraídos se pueden diferenciar por el uso de técnicas cromatograficas, como lo 
son la cromatografía de gases (GC), cromatografía de gases acoplada a 
espectrometría de masa (GC-MS), y cromatografía líquida de alta eficiencia 
(HPLC). 
 
Regularmente se realizan procesos de limpieza  o cleanup después de la 
extracción  por medio de técnicas como  la extracción en fase solida (SPE) o 
permeación en gel para purificar mucho más el compuesto de interés. 
 
 
2.4.1 Métodos de extracción. 
 
 
Se entiende por extracción como un procesodonde uno o varios compuestos de 
interés denominados analitos, son retirados de una ubicación principal llamada 
matriz la cual puede ser solida, liquida o gaseosa, por medio deun solvente(como 
es el caso de los sólidos y los líquidos)  o un adsorbente (para los gases). 
 
Dependiendo de la matriz existen diversas metodologías de extracción entre las 
cuales se tienen:para matrices acuosas la extracción liquido-liquido con embudo 
de separación, extracción liquido-liquido continua y la extracción en fase 
sólida.Para matrices sólidas existe el método de extracción soxleht, extracción de 
fluidos presurizados, extracción por microondas, extracción asistida por 
ultrasonido y extracción con fluidos supercríticos [10d].  
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Para la extracción de compuestos orgánicos del suelo, en este caso plaguicidas se 
realizó una extracción solido-liquido por medio un equipo de ultrasonido y  un 
sistemasoxleht. 
 
2.4.2 Extracción asistida por Ultrasonido. 
 
 
La primera aparición de ultrasonido se dio en 1917 y desde entonces se ha 
desarrollado  y expandido a un gran número de aplicaciones, un ejemplo de ello es 
la extracción asistida por ultrasonido utiliza sonidos de alta frecuencia, con el fin 
de desprender el compuesto buscado del material vegetal. Las partículas sólidas y 
líquidas vibran y se aceleran ante la acción ultrasónica, como resultado el soluto 
pasa rápidamente de la fase sólida al solvente (Gao&Liu, 2005). Según 
Rostagnoet al (2003), esta técnica es la más económica y tiene los requerimientos 
instrumentales más bajos entre las últimas técnicas de extracción desarrolladas[6]. 
 
2.4.3 ExtracciónSoxhlet. 
 
 
Consiste básicamente en el lavado sucesivo de una mezcla sólida con un 
determinado solvente, que va extrayendo de la mezcla los componentes más 
solubles en él,  mediante el lavado sucesivo de una mezcla, se puede extraer de 
ella componentes cuya solubilidad en el solvente extractante es muy baja, debido 
al efecto acumulado de las múltiples extracciones[54]. 
 
Por tal motivo se hace necesario limpiar las impurezas que acompañan al 
analitode interésy a su vez concentrarlo utilizando técnicas como la extracción en 
fase sólida. 
 
 
2.4.4 Extracción en fase sólida (SPE) o Cleanup. 
 
 
Es una de varias técnicas disponibles para un analista en la cual se genera una 
unión entre la recolección de las muestras y su correspondiente análisis[48]. 
El uso de la extracción en fase sólida data de la época de mediados de los años 
70s cuando las columnas de relleno con partículas de resinas eran utilizadas para 
concentrar contaminantes orgánicos de muestras acuosas, solo hasta  finales de 
los años ochentas y principios de los 90s se comienza un desarrollo en la técnica 
de   extracción en fase solida y en su uso analítico dando a conocer la gran 
expansión de esta  hasta ahora conocida[19]. 
La SPE consta de 3 componentes, un reservorio, 2 discos filtros y una cama 
adsorbente. 
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2.4.4.1 Adsorbentes. 
 
 
La sílica es un polímero inorgánico de fórmula molecular (SiO2)x es uno de los 
adsorbente más usado en la SPE debido a su precio y su alta disponibilidad. Al 
final de las cadenas y en toda su superficie  polimérica encontramos grupos 
hidroxilos los cuales son los encargados de darle el carácter típico a las sílica. 
 
En la actualidad encontramos a la sílica enlazada con otros compuestos para 
mejorar su polaridad ya sea aumentando o disminuyéndola, produciendo una 
ostensible mejora al interactuar con los compuestos de interés. 
 
Entre otros tipos de adsorbentes encontramos los óxidos de aluminio, magnesio, 
titanio que cumplen una función muy similar a la de los grupos hidroxilos de la 
sílica. Por último se tienen  los adsorbentes basados en polímeros, los cuales 
ayudan en ocasiones con los problemas que tienen los óxidos y la sílica siendo 
este el de su alta actividad a la hora de interactuar con los componentes[19, 58]. 
 
2.4.4.2 Tipos de SPE. 
 
 
La extracción en fase sólida se divide principalmente en cuatro tipos. 
 
• SPE en fase normal con adsorbentes polares: es la más antigua aunque 
todavía es muy utilizada, se basa en la interacción entre puentes de 
hidrógeno provenientes de los grupos hidroxilos de la sílica o la alúmina, 
por ende es  adecuada para compuestos ligera y mediana polaridad. 
 
• SPE en fase normal con adsorbentes polares enlazados: esta es 
adecuada para analitos fuertemente polares, ya que se presentan  
interacciones dipolo-dipolo con el analito,  siempre y cuando grupo R de la 
sílica contenga grupos  amino, ciano ó dioles. 
 
• SPE en fase reversa: este hace referencia a que el adsorbente es menos 
polar que la fase móvil, es decir, ocurre una interacción entre los enlaces 
del carbono-hidrogeno de los analitos y los de carbono-hidrógenos del  
adsorbente[4]. Es ideal para compuestos no polares. 
 
• SPE por intercambio catiónico u aniónico: se utiliza para la extracción 
de analitos que pueden ser convertidos a su forma iónica a través de un 
ajuste en el pH[58].  
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Fase normal 
adsorbente código estructura 
   
Sílica gel Si -SiOH 
Silicato de magnesio Florisil Mg2SiO3 
Alumina (neutra) Al-N Al2O3 
    
Fase normal 
enlazada 
Cianopropil Ciano (CN) -(CH2)3CN 
propilamino Amino(NH2) -(CH2)3NH2 
Diol (COHCOH) -(CH2)3-O-CHOHCH2OH 
    
Fase reversa 
Octadecil C-18 -(CH2)17CH3 
Octil C-8 -(CH2)7CH3 
Fenilpropil fenil -CH2CH2CH2-ph 
Etil C-2 -CH2CH3 
    
Intercambio 
catiónico o 
aniónico 
diamino NH/NH2 (WAX) -(CH2)3NHCH2CH2NH2 
Amina cuaternaria (N+) -(CH2)N+(CH3)3 
Acidopropilsulfónico (SO2OH) -(CH2)3SO2OH 
Tabla 3. Adsorbentes más utilizados en SPE 
 
2.4.4.3 CuatroEtapas de la extracción en fase sólida. 
 
 
Para realizar una extracción en fase sólida se deben llevar a cabo cuatro etapas 
fundamentales las cuales se mencionan a continuación. 
: 
• Acondicionamiento. 
 
Antes de comenzar la extracción se debe acondicionar el adsorbente en un 
solvente a fin, es decir, dependiendo de la polaridad de la cama adsorbente 
se escoge un solvente de similar polaridad, con el fin de que los extremos 
de las cadenas que se desenrollen  puedan tener una mejor superficie de 
contacto con el analito (figura11). No olvidar que durante el proceso de 
acondicionamiento el adsorbente  no se puede secar de lo contrario se 
destruye la solvatación. 
 
Figura 11. Acondicionamiento del adsorbente 
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• Adsorción. 
 
La muestra líquida atraviesa la cama adsorbente en el cual los analitos de 
interés son retenidos, esto puede ser realizado también aplicando vacio, 
para controlar el flujo dependiendo de las dimensiones de la columna. 
 
• Lavado del adsorbente. 
 
Se debe tener mucho cuidado a la hora de escoger el solvente adecuado 
para remover impurezas que acompañan al analito, este debe ser muy 
selectivo o su polaridad muy afín con las impurezas presentes para no tener 
pérdidas de analito. Se recomienda el secado del adsorbente después del 
lavado. 
 
• Elución. 
 
La elución los analitos que se encuentran retenidos en el adsorbente son 
devueltos a la fase líquida por medio de un solvente el cual posee una 
mayor polaridad que el adsorbente para poder trasladar los analitos y poder 
realizar las mediciones analíticas. La figura12 muestra en resumen las 4 
etapas[19, 48]. 
 
 
Una vez eluídos los compuestos de interés se realiza la identificación de los 
componentes por diversas técnicas, entre las cuales se encuentra la cromatografía 
de gases 
 
 
Figura 12. Etapas de extracción en fase sólida 
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2.4.5 Cromatografía de gases. 
 
 
La definición oficial de la International Unión of Pure and AppliedChemistry 
(IUPAC) dice: la cromatografía es un método físico de separación en el cual los 
componentes serán separados y distribuidos entre dos fase una de las cuales es 
estacionaria (fase estacionaria) mientras que la otra (la fase móvil) moviéndose en 
una dirección definida[37].  
 
La cromatografía  de gases se ha convertido en la técnica analítica más usada en 
el mundo para la separación y análisis  compuestos volátiles. Esta técnica tiene la 
capacidad decualificar (determinar la estructura química) y cuantificar (cantidad del 
compuesto presente) los componentes de una o varias muestras, determinan la 
cinética y mecanismo de reacción,a su vez permite la solución de problemas en 
otros campos como en  la farmacéutica para el control de calidad de nuevos 
productos y el monitoreo de metabolitos en sistemas biológicos, la petroquímica 
para determinar los componentes en los productos del petróleo, en la industria 
alimenticia para la determinación de antioxidantes y  preservantes en 
alimentos;además  es ampliamente usada para la detección de pesticidas y sus  
residuos  en diversas matrices[24]. 
 
En la cromatografía gaseosa la fase móvil es un gas que fluye a través de una 
columna que contiene a la fase fija. Esta fase fija puede ser un sólido poroso 
(cromatografía gas-sólido o CGS), o bien una película líquida delgada que recubre 
un sólido particulado o las paredes de la columna (cromatografía gas-líquido o 
CGL). El cilindro de gas contiene un gas transportador como hidrógeno, helio o 
nitrógeno, que es continuamente arrastrado a través de la columna cromatográfica 
a una temperatura y flujo determinados. Se inyecta una pequeña muestra para 
análisis, usualmente con una micro jeringa, por el puerto de la muestra donde es 
evaporada instantáneamente para pasar sus componentes al estado gaseoso. La 
corriente del gas transportador que fluye constantemente transporta los 
constituyentes gaseosos a través de la columna cromatográfica. Los gases viajan 
a diferentes velocidades, de modo que emergen de la columna a diferentes 
momentos. Su presencia en el gas transportador que sale es detectada por 
medios físicos o químicos, y la respuesta del detector pasa al dispositivo de 
registro, quizá después de una integración electrónica(Figura 13)[22] 
 
 
2.4.5.1 Fase móvil. 
 
 
La fase móvil para  la cromatografía gaseosa tiene que ser un gas inerte puro, 
entre los gases inertes que se conocen el más popular es el helio por su alta 
eficiencia y altos valores de flujo.  
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Figura 13. Esquema típico de un cromatógrafo de gases 
 
 
Aunque en la fase móvil se recomiendan que sean gases inertes hay detectores 
en los cuales esta recomendación no se tiene en cuenta, dado es el caso del 
detector ECD el cual requiere de nitrógeno seco ya que esun gas de alta 
conductividad térmica.  
 
2.4.5.2 Sistemas de inyección o  puerto de inyección. 
 
 
Los sistemas de inyección son un factor determinante a la hora de conservar una 
columna y  su vez mejorar la resolución de los cromatogramas. 
Este método se basa en el uso de unamicro jeringala cual transporta la muestra 
líquida o gaseosa  y atraviesa un diafragma de goma o sílice (septum) a una 
cámara de vaporización que está a una temperatura por encima de  la temperatura 
de ebullición del compuesto.  
 
El sistema de inyección está compuesto por un septum, un liner de vidrio que se 
encuentra dentro de la cámara de vaporización, una ventana de Split, unas 
válvulas de flujo de gases (figura14) 
 
Hay dos modos de inyección, el primero llamado Split, en el cual se adiciona 1µL 
de muestra en donde se vaporiza y a su vez se divide en dos partes iguales, una 
parte pasa a la columna y otra se elimina por el gas de arrastre  a través de la 
ventana de Split. El material de muestra que ingresa a la columna oscila entre 0.3 
y 20% del material introducido en el inyector[23]. 
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El segundo modo de inyección llamado splitless se pueden adicionar de 1 a 5µL 
tiene el mismo modo de acción que el Split a diferencia de que la muestra no se 
divide en dos sino que va por completo a la columna ya que la ventana de Split se 
encuentra cerrada. Este modo de inyección es muy utilizado cuando la cantidad de 
muestra es muy poca.    
 
 
Figura 14. Puerto de inyección 
 
 
2.4.5.3 Fase estacionaria. 
 
 
Es una de las características más importantes para el análisis cromatográfico. La 
fase estacionaria puede ser líquida o sólida, en columnas capilares las fases 
estacionarias líquidas están recubiertas en el interior de la columna. 
 
Cuantificar la polaridad de  la fase estacionaria es muy difícil debido a que en 
estas se presenta una gran cantidad de  interacciones moleculares, además de 
poseer un problema con las altas temperaturas provocando el sangrado en las 
columnas y una inclinación pendiente de la línea base. 
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2.4.5.4 Columnas. 
 
 
Es la parte en la cual ocurre la separación de los analitos, dado a que ésta 
contiene en su interior la fase estacionaria que puede ser un sólido adsorbente ó 
líquido. 
 
Las columnas constan de tres componentes básicos, el primero es el tubo donde 
se empaca el material, segundo unos retenedores de empaquetamiento como 
enchufe de lana de vidrio  o metal poroso insertados en los extremos del tubo y 
tercero el material de empaquetamiento que puede ser un soporte sólido ó 
recubierto por una fase líquida. 
 
El soporte sólido debe cumplir con unas características entre las cuales 
encontramos una superficie específica grande (de 1 a 20 m2/g), Estructura porosa 
con diámetro uniforme e igual o inferior a 10 µm por poro, inerte, no tener 
interacción química o absorción por la muestra, las partículas deben ser de 
tamaño y forma uniforme, por ultimo tener resistencia mecánica y no romperse 
fácilmente[17]. 
 
2.4.5.4.1 Tipos de columnas. 
 
 
Para la cromatografía de gases existen dos tipos de columna, Columnas de 
relleno (figura 15) o empaquetadas y capilares.  
 
• Columnas de relleno. 
 
Fueron las primeras columnas diseñadas, tienen una  Longitud 1-10 m, un 
Diámetro interno 2-4 mm hasta 5 cm en escala preparativa, el Tamaño de la 
partícula de relleno diez veces menor que el diámetro del tubo además poseen 
Capacidad grande de carga, Relación de fases pequeña y  baja Permeabilidad. 
 
 
 
Figura 15. Columna de relleno 
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• Columnas capilares 
 
Llamadas también columnas tubulares abiertas figura 16, ya que estas no 
tienen un material de relleno en su interior sino que tienen una fase liquida con 
un  espesor de película que recubre la pared interior de la columna.Hay de tres 
tipos de columnas capilares; las de  pared cubierta (WCOT), soporte revestido 
(SCOT) y de capa porosa o poros adsorbentes (PLOT). 
 
Las WCOT tienen diámetros internos que van desde 0.1 hasta 0.53 mm, 
poseen longitudes que van de los 10 hasta 100 m y un espesor de película de 
0.1 a 50µm, además están hechas de sílica fundida. 
 
SCOT tienen un espesor de película similar a las WCOT, no están compuestas 
por sílica fundida,  pueden soportar más fase líquida y mayor muestra. 
 
PLOT están constituidas por poros adsorbentes (principalmente óxido de 
aluminio), el espesor de la capa se encuentra entre 0.5 - 50µm y sus  
longitudes  van de 10 a 30 metros[37]. 
 
 
2.4.5.5 Detector. 
 
 
Es un dispositivo que identifica y cuantifica los componentes separados por la 
columna. Un gran número de detectores han sido descritos y usados en CG. 
Existen, sin embargo, algunas características básicas comunes para describir su 
Desempeño: 
 
 
Figura 16. Columna capilar 
 
 
36 
 
2.4.5.5.1 Selectividad. 
 
 
Algunos detectores presentan respuestas para cualquier sustancia diferente del 
gas de arrastre que pasa por este. Estos son los llamados detectores universales. 
Por otro lado, existen detectores que sólo responden a compuestos que 
contengan un determinado elemento químico en su estructura, que son los 
detectores específicos. Entre estos dos extremos, algunos detectores responden a 
ciertas clases de compuestos (detectores selectivos). 
 
2.4.5.5.2 Ruido. 
 
 
Son los desvíos y oscilaciones en la línea de base (señal del detector cuando sólo 
pasa el gas de arrastre). Puede ser causado por problemas electrónicos, 
impurezas y suciedades en los gases y en el detector, etc. Por mejor que sea el 
funcionamiento del sistema, siempre existe ruido. 
 
2.4.5.5.3 Tipo de Respuesta.  
 
 
Algunos detectores presentan una señal que es proporcional a la concentración 
del soluto en el gas de arrastre; en otros, la señal es proporcional a la fracción de 
masa del soluto que entra en el detector. Esto depende del mecanismo de 
funcionamiento de cada detector 
 
2.4.5.5.4 Cantidad Mínima Detectable (CMD). 
 
 
Es la cantidad de muestra mínima para generar una señal dos veces más intensa 
que el ruido. Es una característica intrínseca del detector. Cuanto menor la CMD, 
más sensible es el detector.  
 
2.4.5.5.5 Sensibilidad. 
 
 
Medida de la efectividad de un detector para convertir la muestra en una señal 
eléctrica medible.  
 
2.4.5.5.6 Factor de Respuesta.  
 
 
Es la intensidad de señal generada por una determinada masa de soluto, que 
depende del detector y del compuesto estudiado. Puede visualizarse como la 
inclinación de la recta que correlaciona la señal con la masa de un soluto (curva 
37 
 
de calibración). Cuanto mayor es el factor de respuesta, más confiable el análisis 
cuantitativo. 
 
2.4.5.5.7 Rango Lineal Dinámico. 
 
 
Es la razón entre la menor y la mayor masa entre las cuales el factor de respuesta 
de un detector para un soluto es constante, esto es, donde la curva de calibración 
es lineal. 
 
2.4.5.5.8 Detector de ionización de llama (FID). 
 
 
Es el detector no selectivo más usado (figura17) el  cual durante la quema de un 
compuesto orgánico, forma varios iones y como consecuencia, la flama resultante 
se hace conductora de electricidad. En el  funcionamiento del FID el gas de 
arrastre proveniente de la columna cromatográfica es mezclado con H2 y quemado 
con aire u O2. La flama resultante se queda contenida entre dos electrodos, 
polarizados por un voltaje constante, Como la flama de H2 forma pocos iones, este 
es un pésimo conductor eléctrico y casi ninguna corriente pasa entre los 
electrodos. Al eluir un compuesto orgánico, este es quemado y son formados 
iones en la flama, que pasa a conducir corriente eléctrica. La corriente eléctrica 
resultante, del orden de pA, es amplificada y constituye la señal cromatográfica[22]. 
 
 
 
Figura 17. Esquema de un detector de llama (FID) 
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2.4.5.5.9 Detector de captura electrónica (ECD). 
 
 
Uno de los detectores selectivos más usados es el de captura de electrones (ECD) 
(figura18) debido a su alto grado de sensibilidad. Su funcionamiento se basa en la 
generación de una ráfaga de electrones causadas por el Ni63 el cual produce 
radiaciones beta que al hacer contacto con el gas de arrastre sin analito generan 
una corriente entre un par de electrodos, cuando el analitoeluído de la columna 
entra al detector y  pasa por la corriente, se atrapan los electrones libres haciendo 
que la corriente disminuya así la captura de estos electrones es proporcional a la 
concentración[37]. 
 
 
Figura 18. Detector ECD 
 
2.4.5.6 Dispositivo de registro o sistema de datos. 
 
 
Es el dispositivo en el cual rápidamente se interpreta la señal del GC por medio de 
un hardware. Generalmente hay dos tipos de sistemas utilizados, el integrador- 
computadores y el microprocesador-basado en integradores, este último tiene la 
capacidad de convertir la señal de análogo a digital produciendo el cromatograma 
como señal análoga y el digital para reportar análisis cuantitativos. 
 
2.5 ESTANDARIZACIÓN 
 
 
Confirmación mediante examen y provisión de evidencias objetivas que 
demuestran que un método analítico cumple los requisitos particulares para un 
uso específico, en el laboratorio[4]. Sirve para demostrar que los procedimientos 
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realizados son adecuados para el fin propuesto. Los parámetros que sirven como 
criterios de confianza para el método analítico son[29]: 
 
2.5.1 Exactitud (veracidad). 
 
Proximidad entre el valor medio obtenido de un conjunto de resultados y el valor 
de referencia aceptado; normalmente se expresa en términos de error. Se tendrán 
como referencia los PATRONES preparados en el laboratorio, y por lo menos un 
patrón externo CERTIFICADO. La concentración de estos patrones deberá estar 
localizada dentro del rango de aplicación del método[29, 44]. 
 
2.5.2 Precisión. 
 
 
Indica el grado de concordancia entre los resultados obtenidos para réplicas de 
una misma muestra, aplicando el mismo procedimiento experimental bajo 
condiciones prefijadas. Usualmente se expresa en términos de la DESVIACIÓN 
ESTÁNDAR (s)[4, 29]. 
 
2.5.3 Repetibilidad. 
 
 
Es una medida de la precisión de datos obtenidos por un solo operador trabajando 
siempre en las mismas condiciones (equipos, materiales y reactivos)[29]. 
 
2.5.4 Reproducibilidad. 
 
 
Es una medida de la precisión de los datos obtenidos entre dos o más analistas 
y/o laboratorios que utilizan el mismo método y similares condiciones[29]. 
 
2.5.5 Linealidad. 
 
 
Se refiere a la proporcionalidad entre la concentración y la señal producida por el 
instrumento y se debe verificar si en el laboratorio se cumple el intervalo y tipo de 
linealidad que reporta la literatura del método[29].  
 
2.5.6 Sensibilidad. 
 
 
Es una medida del factor de respuesta del instrumento como una función de la 
concentración. Normalmente se mide como la pendiente de la curva de 
calibración[29]. 
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2.5.7 Recuperación. 
 
 
Es la capacidad que tiene un procedimiento analítico para determinar 
cuantitativamente una especie química que ha sido adicionada a una muestra. Se 
expresa como Porcentaje[29] 
 
2.5.8 Límite de detección instrumental (Ldi). 
 
 
Concentración de analito que produce una señal superior a cinco veces la relación 
señal/ruido del instrumento; se ha establecido en 1,645 veces el valor s de los 
análisis de blancos. Resulta muy útil para valorar la concentración de analito o la 
cantidad de un extracto necesaria para producir una señal que permita calcular un 
LDM estimado[29]. 
 
2.5.9 Límite de detección del método (Ldm). 
 
 
Concentración de analito que, cuando se procesa a través del método completo, 
produce una señal con una probabilidad del 99% de ser diferente del blanco[29].  
 
2.5.10 Limite de cuantificación. 
 
 
Esla concentración más baja de analito que puede ser cuantificada con una 
determinada precisión y exactitud, también puede definirse como  10 veces el 
límite de detección instrumental (LDI)[29]. 
 
A la hora de determinar el límite de cuantificación y detección más comunes para 
la cromatografía de gases encontramos los siguientes. 
 
2.5.10.1 Método basado en la relación señal/ruido. 
 
 
En este método se  establece la señal ruido proporcionada por un blanco, una vez 
establecido este valor puede concluirse de forma teórica y aproximada que el LC 
será iguala a la concentración de analito que proporcione una señal 10 veces 
superior a dicho ruido de fondo y que el LD será igual a la concentración del 
analito que proporcione una señal 3 veces superior al ruido. 
 
Este procedimiento presenta la desventaja de que en numerosas ocasiones al 
llevar a cabo la comprobación experimental del LC calculado, se observa que es 
posible obtener resultados igualmente precisos y exactos aún cuando se 
desciende más en la concentración límite[44]. 
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2.5.10.2 Método basado en la desviación estándar de la respuesta del 
blanco y la pendiente de la recta de calibrado. 
 
 
De acuerdo a la IUPAC (International Union of Pure and AppliedChemistry), puede 
calcularse el LD Y LC de un método analítico a partir del conocimiento de la 
desviación atribuible a la respuesta de una muestra de placebo y la pendiente de 
la recta de calibrado del analito. 
La expresión a aplicar para este cálculo varía en función de si el método 
instrumental empleado corrige la señal frente a un blanco o no[44]. 
 
 
2.5.10.3 Métodos instrumentales que corrigen la señal frente a un 
blanco. 
 
 
Este primer caso correspondería a un método espectrofotométrico en el que se 
podría calcular el LD y el LC teóricos mediante la expresión: 
𝐶𝐶𝐿𝐿 =  𝐾𝐾 ∗ 𝑠𝑠𝑏𝑏𝑏𝑏𝑏𝑏  
Donde: 
CL= Concentración de analito en el límite de cuantificación o detección. 
 
K= Constante que usualmente se considera igual a 10 para el LC e igual a 3 para 
el LD. 
 
Sbl= desviación estándar correspondiente a la señal del blanco o placebo. 
 
b= pendiente de la curva de calibración obtenida al representar la respuesta del 
método frente a la concentración de analito. Evidentemente el rango de esta recta 
tiene que ser cercano en concentraciones a los niveles límite de cuantificación  
Si el método analítico realiza la lectura final por duplicado o triplicado, mejorando 
con ello la precisión, se ha de introducir en la fórmula el término correspondiente a 
las réplicas (n) en la siguiente forma[44]: 
𝐶𝐶𝐿𝐿 = 𝐾𝐾 ∗  𝑠𝑠𝑏𝑏𝑏𝑏
𝑏𝑏 ∗  √𝑛𝑛 
 
2.5.10.4 Métodos instrumentales que no corrigen la señal frente a un 
blanco. 
 
 
El caso en que no se realiza corrección frente a un blanco es típicamente el de 
métodos cromatográficos GC o HPLC. En éstos se ha de tener en cuenta también 
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la señal media obtenida del análisis correspondiente al placebo, es decir, el ruido 
de fondo o background del sistema (Ybl) con lo que la expresión final será 
entonces[44]: 
 
𝐶𝐶𝐿𝐿 = 𝑌𝑌𝑏𝑏𝑏𝑏  + (𝐾𝐾 ∗  𝑠𝑠𝑏𝑏𝑏𝑏 )𝑏𝑏   𝑜𝑜  𝐶𝐶𝐿𝐿 = 𝑌𝑌𝑏𝑏𝑏𝑏  + (𝐾𝐾 ∗  𝑠𝑠𝑏𝑏𝑏𝑏 )𝑏𝑏 ∗  √𝑛𝑛  
 
 
2.6 SUELOS 
 
  
El suelos es la capa más superficial de la corteza terrestre, constituye uno de los 
recursos naturales más importantes con el que contamos al ser el substrato que 
sustenta la vida en el planeta[43]. 
 
El suelo está conformado por una conexión de elementos y procesos, resultado de 
su localización y del contacto de la atmosfera con la superficie de la corteza, el 
clima del planeta constituye un medio de alteración actuante sobre la superficie de 
la corteza terrestre(Figura 19), que ha evolucionado tanto en su aspecto 
geoquímico como físico. En ella se encuentran los silicatos, grupo amplio de 
minerales, producidos por las reacciones del silicio, el oxigeno y el aluminio, en 
cantidades que fluctúan alrededor del 80% 
 
Localización parcial y temporal 
 
Figura 19. Muestra las interacciones en las cuales se relacionan procesos 
responsables de definir características de los suelos en un espacio dado 
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Al ser Colombia un país mayoritariamente húmedo con un 80%, el exceso de 
precipitación  lava ó lixivia las bases que están en el suelo  tales como calcio, 
magnesio, potasio y sodio. Cuando estos elementos son eliminados, los suelos 
pasan a tener condiciones acidas; caso contrario a lo expresado en regiones como 
el valle donde existen condiciones básica o alcalinas.  
 
Según el Agustín Codazzi durante 60 años en el estudio e inventario del país de 
los suelos dice que los productos de alteración mineral reaccionan con los 
compuestos producidos por la descomposición de la materia orgánica, 
compuestos húmicos, para formar un complejo de adsorción orgánico-mineral que 
se acumula, originando los horizontes oscuros. Estos son suelos relevantes en el 
país, muchos de ellos ubicados en la región de más alta producción cafetera: 
Risaralda, Quindío y  Caldas[10]. 
La contaminación de los suelos por plaguicidas (Figura 20) se da por aplicaciones 
directas en los cultivos agrícolas, derrames accidentales, lavado inadecuado de 
tanques contenedores, filtraciones en los depósitos de almacenamiento y residuos 
descargados y dispuestos. Los restos de estos plaguicidas se dispersan en el 
ambiente y se convierten en contaminantes para los sistemas biótico (animales y 
plantas principalmente) y abiótico (suelo, aire y agua) amenazando su estabilidad 
y representando un peligro de salud pública (Ortiz-Hernández, et al., 1997).  
El grado de lixiviación (el movimiento de las sustancias a través de las fases del 
suelo) depende de la solubilidad del compuesto en agua, de su naturaleza química 
y del valor del pH del suelo. La lixiviación será favorecida por una capacidad de 
adsorción  de la muestra del suelo, altas temperaturas y por la precipitación pluvial 
[25] 
La capacidad de adsorción de los plaguicidas es una de las características más 
importantes que influye en el movimiento de ellos a través del suelo debido a que 
algunas partículas se adhieren principalmente a la materia orgánica, estas 
interacciones pueden ser cuantificadas  con la ayuda del coeficiente de reparto  o 
constante de adsorción, el cual se define como la relación de concentraciones de 
cualquier especie molecular entre dos fases en equilibrio, Esta relación se expresa 
mediante la ecuación: 
.K=C(fase 1)/C(fase 2) 
Este coeficiente de reparto hace que sea posible estimar si el pesticida se retiene 
o se lixivie, se debe tener muy en cuenta el % de materia orgánica   por que un 
alto contenido aumenta la capacidad de adsorción del pesticida[55]. 
El coeficiente de adsorción se calcula con la siguiente ecuación: 
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K p = (K oc) (% MO) (0.0058)  
•  K p = índice de adsorción de un plaguicida determinado en un suelo 
particular  
•  % MO = es el por ciento de materia orgánica en el suelo, según lo 
determinado por análisis químico 
• K = coeficiente de reparto[55]. 
 
 
Figura 20. Diagrama de contaminación de suelos 
Entre mayor sea el valor del coeficiente de reparto mayor será el coeficiente de 
adsorción. No hay que olvidar que los pesticidas son estables a pH ácidos[21]. 
 
La degradación de los pesticidas en el suelo depende de procesos bióticos y 
abióticos tales como la hidrólisis, foto degradación, y la transformación por las 
raíces de las plantas  y los microorganismos del suelo. El algunos casos la 
molécula puede ser degradada formándose otros productos intermedios  de mayor 
o menor toxicidad y finalmente estos pueden adsorberse al suelo y de esta forma 
acumularse por periodos más largos de tiempo o alcanzar zonas más sensibles 
como el subsuelo o el agua. Sin embrago, la degradación puede presentar 
resistencia a la degradación biológica, la cual suele ocurrir con los organoclorados 
que mantiene su actividad por largo tiempo, o puede ser incompleta y sus 
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metabolitos persistir en el ambiente. Los plaguicidas pueden cambiar las 
propiedades químicas del suelo ya que estos se acumulan y pueden causar 
diversas alteraciones. La descomposición de plaguicidas que contienen átomos de 
nitrógeno, cloro, bromo y azufre puede conducir, directa o indirectamente a la 
formación de ácidos, que reaccionen con algunos minerales del suelo para formar 
sales[15]. 
 
Los efectos de los pesticidas en la salud humana son provocados por inhalación, 
contacto a través de la piel y por ingestión. Los trabajadores agrícolas están 
sometidos a especiales riesgos asociados a la inhalación y contacto a través de la 
piel durante la preparación y aplicación de plaguicidas a los cultivos. No obstante, 
para la mayoría de la población, un vehículo importante es la ingestión de 
alimentos contaminados por plaguicidas, Los efectos indeseados producidos 
dependen del pesticida, la dosis, la vía y el tiempo de exposición. Los efectos 
agudos (vómitos, diarrea, aborto, cefalea, Somnolencia, alteraciones 
comportamentales, convulsiones, coma, muerte) están asociados a accidentes 
donde una única dosis alta es suficiente para provocar los efectos que se 
manifiestan tempranamente. Los crónicos (cánceres, leucemia, necrosis de 
hígado, malformaciones congénitas, neuropatías periféricas, a veces solo malestar 
general, cefaleas persistentes, dolores vagos) se deben a exposiciones repetidas 
y los síntomas o signos aparecen luego de un largo tiempo (hasta años) de 
contacto con el pesticida, dificultando su detección. Dado que su 
biotransformación es muy lenta, los pesticidas provocan efectos acumulativos en 
las personas expuestas[22]. 
 
2.7 ¿PORQUE ES NECESARIA LA IDENTIFICACIÓN DE LOS PESTICIDAS EN 
EL SUELO? 
 
 
Se hace necesario identificar pesticidas  ya que Según la legislación ambiental 
relacionada con la contaminación del recurso suelo en Colombia, por parte del 
ministerio de ambiente, no se tiene una ley o decreto nacional para el control de 
suelos contaminados con estos, sino normas por parte de las corporaciones 
autónomas (CAR) en las cuales se enfatiza es, a la protección de los recursos 
naturales y no a la contaminación del suelo como tal[52]. 
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3. SECCIÓN EXPERIMENTAL 
 
 
3.1  MUESTREO 
 
Las  muestras fueron colectadas en la Vereda el Manzano, finca La Esperanza, 
este suelo no contiene un  historial de uso de pesticidas.Se dividieron tres lotes y 
subsecuentemente a cada lote se le tomaron alrededor de 20 sub muestras con un 
barreno las cuales abarcaban la totalidad del lote. Seguidamente las muestras 
fueron almacenadas en frascos metálicos para su transporte. 
 
3.2 ANÁLISIS DE SUELO 
 
 
El análisis de caracterización del suelo fue realizado en el laboratorio de Suelos y 
foliares de la Universidad tecnológica de Pereira arrojando los resultados del 
Anexo 1. 
 
3.3PREPARACIÓN DE LA MUESTRA DE SUELO 
 
 
Las muestras se secaron a temperatura ambiente (alrededor de 21 a 23 °C) por un 
periodo de 4 días, luego las muestras son tamizadas con una malla n°30  (600µm, 
0.234 pulg U.S. Standard Sieve Series); a continuación se pesaron 10 g de suelo 
de cada uno de los 3 lotes por triplicado. 
 
3.3 COMPOSICIÓN DE LOS ESTÁNDARES 
 
 
Los estándares  de los pesticidas organofosforados malation, fentoato y clorpirifos 
se encuentran disueltos en una mezcla de acetona-hexano 1:1 con 
concentraciones de 8276,4434 y 5691ppm respectivamente, el metilparation tiene 
una concentración de 1000ppm disuelto enAcetonitrilo; para la los organoclorados 
se tiene una mezcla de 20 plaguicidas disuelta en hexano-tolueno 50:50 de marca 
restek de 2000ppm. (veranexo 6 para certificado). 
 
3.3.1 Mezcla estándares de pesticidas. 
 
 
Para contaminar las muestras se realizaron mezclas de pesticidas de diferentes 
concentraciones: para los pesticidas organoclorados se utilizó el estadar 32415 
marca Restek a una concentración de 10 ppm; para los organoclorados se realizo 
una mezcla de estándares chemservice de metilparation, clorpirifos, malation y 
fentoato de  a 10 ppm. Estas mezclas se prepararon en hexano grado HPLC. 
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3.4 ELABORACIÓN DE LA CURVA DE CALIBRACIÓN 
 
 
Para la elaboración de la curva de calibración se utilizo el método del estándar 
externo en el cual, se  prepararon patrones de los  pesticidas organofosforados 
desde 0.5, 1, 5, 7, 10 ppm y organoclorados de 0.05, 0.1, 0.5, 0.7,1ppmpor 
triplicado, con hexano como solvente en ambos casos. 
 
3.5 METODOLOGÍA DE EXTRACCIÓN 
 
 
Las dos metodologías empleadas para la extracción fueron: extracción solido-
liquido asistida por ultrasonido y el sistema de extracción con soxhlet. 
 
3.5.1 Extracción solido-liquido asistida por ultrasonido. 
 
 
Se pesan 10g de suelo en un erlenmeyer de 125mL, luego se contaminan con 
1mL de las mezclas de pesticidas y se deja secar por un periodo de 30 minutos, a 
continuación se adicionaron 25mL de Acetonitrilo y se llevo al ultrasonido marca 
Fisher Scientific FS140 Por 15 minutos.  
 
Por último se filtra por gravedad por papel filtro wathman N°1ó595Este mismo 
procedimiento se realiza cambiando el Acetonitrilo por acetona, a su vez este 
ensayo se realizó por triplicado con cada uno de los 3 lotes de suelo[46]. 
 
3.5.2 Extracción por Soxhlet. 
 
 
Se pesan 10g de suelo y se colocan en un dedal, se contaminan con 1 ml de  las 
mezclas de pesticidas, se dejan en reposo por 30 minutos, en un balón aforado de 
100ml adicionar 75 ml de Acetonitrilo, después montar un  reflujo  por 4 horas, 
dejar enfriar y concentrar a rota evaporación hasta un volumen aproximado de 2 
ml. El mismo procedimiento se realiza con acetona y por triplicado[46]. 
 
3.6 EXTRACCIÓN EN FASE SOLIDA (cleanup) 
 
 
El celanup se realizó con una equipo de extracción en fase sólida con vacío 
múltiple Visiprep marca Supelco y cartuchos C-18de 3 ml con 500mg de  
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Figura 21. Equipo de extracción en fase sólida con vacio 
 
adsorbente marca J-Baker, los cuales inicialmente se acondicionaron con dos 
volúmenes de 3mLmetanol, a continuación los extractos provenientes de las 
técnicas de ultrasonido y Soxhlet que contienen las mezcla de compuestos 
organofosforados y organoclorados se pasan a través de los cartuchos con un 
flujo de 2 ml/min, por ultimo estos son eluídos con dos volúmenes de 2mldel 
mismo solvente de extracción (acetona u Acetonitrilo), luego esto es concentrado 
a sequedad y disuelto en 1 ml de hexano para la corrida cromatográfica. 
 
3.7 ANÁLISIS CROMATOGRÁFICO 
 
 
Se utilizó un cromatógrafo de gases GC-2014 marca Shimadzu, Los 
parámetrosestablecidos para el análisis cromatográficoestán señalados a 
continuación,  cabe aclarar que para los pesticidas organofosforados se utilizo una 
columna OPppesticides2 y para los organoclorados la  columna utilizada fue la 
MTX-5; los pesticidas organofosforadosse identificaron con  detector FID mientras 
que los clorados con  ECD. 
 
Para los pesticidas organofosforados los parámetros para la corrida 
cromatográfica son los siguientes: 
Temperatura del inyector: 280°C,  
Tiempo de muestreo: 1 min,  
Volumen de inyección: 2µL 
Modode inyección:splitless 
Flujo de purga:3 ml/min,  
Velocidad lineal:25.5 ml/ min  
Flujo total: 8 ml/min,  
Gas de arrastre helio con una presión de 84.4Kpa 
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Flujo de columna: 1 ml/m 
Columna capilar rtx-OPpesticides2 (FAMEs) (Longitud: 30mDiámetro interno: 
0.25mmEspesor de película: 0.5µm) 
Detector FID. 
 
Para los pesticidas organoclorados los parámetros utilizados son: 
Temperatura del inyector: 200°C,  
Tiempo de muestreo: 1 min,  
Volumen de inyección: 2µL 
Modo de inyección: splitless 
Flujo de purga: 1 ml/min,  
Velocidad lineal: 38.6 ml/ min  
Flujo total: 10 ml/min,  
Gas de arrastre helio con una presión de 157.6Kpa 
Flujo de columna: 1.50 ml/m 
Columna MXT5 serie 508529G1 (Longitud: 30mDiámetro interno: 0.25mmEspesor 
de película: 0.50µm). 
Detector ECD 
Temperatura del detector: 310°C 
La programación de temperatura del horno se presenta en la tabla4  
 
 
Organofosforados 
 
RAZÓN DE 
CALENTAMIENTO 
(°C/min) 
TEMPERATURA 
(°C) 
TIEMPO DE ESPERA 
(min) 
- 50 1 
25 125 0 
10 310 4 
 
 
Organoclorados 
 
RAZÓN DE 
CALENTAMIENTO 
(°C/min) 
TEMPERATURA 
(°C) 
TIEMPO DE ESPERA 
(min) 
- 150 1 
4.50 236 1 
4.50 285 1 
Tabla 4. Programación de temperatura del horno para fosforados y clorados 
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3.8 ANÁLISIS DE LAS MUESTRAS 
 
 
Una vez terminada la extracción de las muestras éstas son corridas en el 
cromatógrafo de gases a las mismas condiciones en que se analizaron los 
patrones externos. La identificación de cada compuesto se lleva a cabo por los 
tiempos de retención obtenidos en la corrida de las muestras comparado con los 
obtenidos con los cromatogramas de los compuestos individuales: su 
cuantificación se realiza con la curva de calibración obtenida al graficar el área del 
pico en función de la concentración de cada patrón. 
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4 RESULTADOS Y DISCUSIÓN 
 
 
4.1 ANÁLISIS CROMATOGRÁFICO DE LOS ESTÁNDARES 
 
Para los pesticidas organofosforados malation, metilparation, clorpirifos y fentoato  
lo primero que se realiza es la corrida individual de cada patrón a una 
concentración de 20 ppm, para determinar sus tiempos de retención (Tabla 5) y 
subsecuentemente generar un coctel. 
 
En el caso de los organoclorados se preparó una  muestra de la mezcla  patrón a 
1 ppm para observan sus tiempos de retención y compararlos con los del 
certificado del estándar, figura22. 
 
compuesto Tiempo de retención (min) 
Metilparation 16.9 
Malation 17.4 
Clorpirifos 17.5 
Fentoato 18.7 
Endosulfan α 21.5 
Endosulfan β 23.4 
(gamma-BHC) Lindano 12.8 
Aldrin 17.4 
Dieldrin 21.7 
Tabla 5. Tiempo de retención de los pesticidas 
 
En el anexo8 se encuentran los demás cromatogramas de los pesticidas. 
 
 
4.2 CURVA DE CALIBRACIÓN 
 
 
La curva de calibración para el método cromatográfico se realizo a partir de 
diluciones de los estándares, con concentraciones de 0.5, 1, 5, 7 y 10 ppm para el 
caso de los pesticidas organofosforados a excepción del Malation en el cual las 
concentraciones van de 1, 3, 5, 7 y 10 ppm respectivamente, las concentraciones 
de los pesticidas organoclorados van desde 0.05, 0.1, 0.5, 0.7 y 1 ppm; cada 
patrón fue inyectado en el cromatógrafo de gases por triplicado.  
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Figura 22. Cromatograma pesticidas organoclorados 
 
En cada nivel de concentración, el software GCsolution del cromatógrafo de gases 
calculó automáticamente la media, la desviación estándar y su porcentaje 
dedesviación estándar relativa (%RDS)como se muestran en las tabla6. 
 
Concentración 
ppm Promedio de áreas 
 metilparation clorpirifos fentoato 
0.5 748 2101 587 
1 1334 3236 1576 
5 6304 11140 7576 
7 9818 16491 13479 
10 12545 21017 16097 
0.5 5.22 11.3 94.5 
1 96.1 19.0 278.1 
5 278.0 161.9 949.3 
7 580.3 797.9 58.3 
10 690.4 910.8 40.6 
0.5 0.69 0.54 16.0 
1 7.20 0.59 17.6 
5 4.40 1.45 12.5 
7 5.91 4.83 0.43 
10 5.50 4.33 0.25 
Tabla 6. Promedio de áreas de pesticidas organofosforados 
 
En el anexo 2 Se encuentran los datos de áreas de los pesticidas organoclorados 
y organofosforados. 
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La repetibilidad del método desarrollado  es buena, ya que se encuentran valores 
de porcentaje de desviación estándar relativa (%RDS) entre 0 y 5% aunque  en 
algunos casos  el porcentaje es mayor al 10%, esto debido a la complejidad de la 
matriz suelo[45]; grafica 1 
 
Para la repetibilidad del instrumento se tomaron 3 valores de concentraciones 
diferentes y se inyectaron por triplicado, la tabla7muestra los datos obtenidos, los 
cuales tienen un %porcentaje de desviación estándar relativa menor al 5%en los 
tres niveles  de concentración  lo que afirma la repetibilidad del instrumento (ver 
anexo 4). 
 
 
 [] en ppm Promedio de áreas 
Desviación 
estandar %RDS 
metilparation 
1 2334.8 68.247 2.92 
7 17383 329.52 1.89 
10 23204 711.30 3.06 
Endosulfanα 
0.1 850325 20942 2.46 
0.5 5134271 51279 0.99 
1 9512131 174984 1.83 
Tabla 7. Valores para la repetibilidad del instrumento 
 
4.3 TRATAMIENTO ESTADÍSTICO 
 
 
Los parámetros estadísticos necesarios en la estandarización del método para 
cada curva de calibración son los siguientes: 
 
R2 coeficiente de correlación 
%RDS porcentaje de desviación estándar relativa. 
Relación lineal 
Limite de detección  
Limite de cuantificación 
Exactitud. 
 
El coeficiente de correlación y el porcentaje de desviación estándar relativa fueron 
suministrados por el software GCsolution con el cual se maneja el cromatógrafo de 
gases. 
 
Para determinar la relación lineal de las curvas de calibración primero se realizo 
una representación gráfica  con la cual, se obtuvo la ecuación de la recta 
pendiente con su respectivo coeficiente de correlación, estos valores se 
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encuentran muy próximos a la unidad, por tal motivo se asume una buena 
linealidad como se observa en la grafica 1.  
 
Las graficas con los valores de R2 de las demás curvas de calibración se 
encuentran en el anexo3 
 
 
Grafica1. Curva de calibración del metilparation 
 
Para asegurar la linealidad de la curva de calibración se hace necesario realizar 
un contraste con el  indicador estadístico t de student, asumiendo que la hipótesis 
nula H0 su correlación es igual a cero, en otras palabras, no existe correlación 
entre variables, en la hipótesis alterna H1 debe existe correlación entre variables; 
esto quiere decir que si el valor de t calculado es mayor que el tabulado, se 
rechazara H0 y se concluye que la correlación es significativa. 
 
Este test se calcula con n-2 grados de libertad,  lo que nos indica un nivel de 
confianza del 95% y una probabilidad del 0.05.En la tabla 8 observamos los 
resultados del t de studen 
 
𝑡𝑡 = |𝑟𝑟|√𝑛𝑛 − 2
√1 − 𝑟𝑟2  
n= numero de niveles de concentración. 
r y r2 coeficientes de correlación. 
 
Con los  resultados de la tabla 8 se puede observar que se obtiene una buena 
correlación de significancia ya que los valores de la t calculada son mucho 
mayores al tabulado (ver anexo 5 para el t tabulado). 
 
 
 
 
 
y = 1264,x + 125
R² = 0,997
0
5000
10000
15000
0 2 4 6 8 10 12
curva de calibración metilparation
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Pesticida r r2 t (tab) t H0 H1 
metilparation 0,99883 0,99767 3,18 35,8394639 se rechaza significativa 
clorpirifos 0,99732 0,99466 3,18 23,6380577 se rechaza significativa 
fentoato 0,99825 0,99651 3,18 29,2667497 se rechaza significativa 
malation 0,99618 0,99238 3,18 19,7655189 se rechaza significativa 
endosulfan α 0,99947 0,998941 3,18 43,49507279 se rechaza significativa 
endosulfanβ 0,99875 0,997502 3,18 34,61054699 se rechaza significativa 
lindano 0,99908 0,998416 3,18 43,47810071 se rechaza significativa 
aldrin 0,99902 0,998041 3,18 39,09352685 se rechaza significativa 
Tabla 8. Resultados del t de student 
 
Los  límite de detección y cuantificación fueron  calculadosutilizandouna 
extrapolación de la recta de calibrado a concentración cero donde primero se 
obtiene la pendiente b de la curva de calibración (concentración vs área), a 
continuación se obtiene otra curva de calibración  con las menores 
concentraciones  de analito inyectado por triplicado obteniéndose una nueva recta 
de calibración, la cual es extrapolada a cero arrojándonos un estimado de la 
respuesta del blanco llamado Ybl. Seguidamente se determina la desviación 
estándar correspondiente a cada una de los tres valores bajos de concentración, 
luego se calcula la recta correspondiente (concentración vs desviación estándar) 
se extrapola a concentración cero dando como resultado la desviación estándar 
del blanco Sbl. Por último se calculan los límites de detección cuantificación con las 
siguientes fórmulas[45]: 
 
𝐿𝐿𝐿𝐿 = 𝑌𝑌𝑏𝑏𝑏𝑏 + 3𝑆𝑆𝑏𝑏𝑏𝑏
𝑏𝑏
∗
1
√𝑛𝑛
 
 
𝐿𝐿𝐶𝐶 = 𝑌𝑌𝑏𝑏𝑏𝑏 + 10𝑆𝑆𝑏𝑏𝑏𝑏
𝑏𝑏
∗
1
√𝑛𝑛
 
 
 
En la tabla9 se muestran los resultados de los límites de detección, cuantificación 
y sensibilidad para cada uno de los compuestos, con esto se deduce que  tienen 
unos buenos LD y LC aunque para el metilparationy el fentoato sus valores de 
LDson tan bajo que se puede confundir con la señal ruido del instrumento. 
 
La exactitud se llevo a cabo con el test de t, con n-2 grados de libertad  p= 0.05, 
donde ?̅?𝑥 es el valor medio,𝑥𝑥� el valor verdadero, s la desviación estándar n el 
número de repeticiones, si el valor de tob es menor que el t tabulado el método 
tiene la exactitud[39]. 
 
En la tabla10 se observa la exactitud para cada uno de los pesticidas. 
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Pesticida LD (ppm) LC (ppm) sensibilidad 
metilparation 0.0487 2.096 1264 
clorpirifos 0.2506 3.096 2026 
fentoato 0.0495 4.096 1659 
malation 0.5490 5.096 947.4 
endosulfan α 0.0223 0.0858 8163 
endosulfanβ 0.0289 0.0564 7173 
lindano 0.0326 0.1498 5484 
aldrin 0.0207 0.1105 11916 
dieldrin 0.0255 0.0769 8163 
Tabla 9. Limites de detección, cuantificación y sensibilidad 
𝑡𝑡𝑜𝑜𝑏𝑏 = |𝑥𝑥� − ?̅?𝑥|
𝑠𝑠√𝑛𝑛
 
 
compuesto Conc. real𝒙𝒙� Conc. experimental  
Promedio 
𝒙𝒙� s 
t 
tabul
ada 
tob 
metilparation 
1 0.955 1.012 0.982 0.983 0.0285 4.30 0.344 
7 7.325 7.460 7.183 7.322 0.138 4.30 1.344 
10 9.531 10.11 9.655 9.765 0.304 4.30 0.444 
clorpirifos 
1 0.923 1.42 0.930 1.091 0.284 4.30 0.184 
7 6.750 6.949 6.652 6.783 0.151 4.30 0.825 
10 9.690 10.586 10.212 10.162 0.450 4.30 0.208 
fentoato 
1 1.746 1.791 1.519 1.685 0.145 4.30 2.713 
7 6.683 6.975 6.540 6.732 0.221 4.30 0.696 
10 9.999 10.337 9.981 10.105 0.200 4.30 0.304 
malation 
1 0.895 0.881 1.066 0.947 0.102 4.30 0.294 
7 6.336 6.265 6.733 6.445 0.252 4.30 1.269 
10 10.459 10.569 10.039 10.355 0.279 4.30 0.734 
Endosulfan α 
0.1 0.107 0.089 0.187 0.127 0.052 4.30 0.359 
0.5 0.537 0.588 0.587 0.571 0.029 4.30 1.40 
1 1.038 1.087 1.063 1.062 0.024 4.30 1.481 
Endosulfan β 
0.1 0.107 0.096 0.112 0.105 0.008 4.30 0.359 
0.5 0.539 0.574 0.574 0.562 0.020 4.30 1.766 
1 0.974 1.061 1.010 1.015 0.043 4.30 0.206 
aldrin 
0.1 0.096 0.082 0.093 0.090 0.007 4.30 0.715 
0.5 0.545 0.578 0.587 0.570 0.022 4.30 1.822 
1 1.047 1.088 1.065 1.066 0.020 4.30 1.858 
dieldrin 
0.1 0.121 0.099 0.113 0.111 0.011 4.30 0.592 
0.5 0.529 0.582 0.587 0.566 0.032 4.30 1.187 
1 1.043 1.090 1.057 1.063 0.024 4.30 1.518 
lindano 
0.1 0.106 0.090 0.109 0.102 0.010 4.30 0.116 
0.5 0.534 0.587 0.572 0.564 0.027 4.30 1.377 
1 1.043 1.016 1.032 1.030 0.013 4.30 1.304 
Tabla 10. Valores de  exactitud 
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Como se observa los valores del top calculados son menores que la t tabulada por 
lo tanto el método muestra una exactitud adecuada. 
 
4.4 PORCENTAJES DE RECUPERACIÓN 
 
 
Los porcentajes de recuperación de la técnica se llevaron a cabo con muestras de 
suelo a tres niveles diferentes de concentración por triplicado, de tal forma que 
abarque gran parte del rango de la curva de calibración, a su vez se simula el 
proceso de extracción a realizar a muestras reales. 
 
En la tabla 11, 12 y 13 se muestranel porcentaje de recuperación de pesticidas 
organoclorados y organofosforados utilizando cetona como solvente y ultrasonido. 
 
Promedios % de recuperación organoclorados extracción ultrasonido-acetona 
[] en ppm Lindano Aldrin Endosulfan  α dieldrin Endosulfa β 
0.05 60.7 79.1 68.7 66.3 74.2 
%RDS 11.6 2.65 0.95 4.65 3.52 
      
0.5 59.8 69.3 76.8 75.4 79.3 
%RDS 0.95 5.06 7.89 8.57 4.02 
      
1 57.0 66.8 69.5 68.7 79.4 
%RDS 11.9 4.87 2.55 4.43 8.08 
Tabla 11. Porcentajes de recuperación organoclorados 
En la grafica 2, 3 y 4 se tienen  las barras de error porcentajes de recuperación de 
los pesticidas organoclorados y organofosforados en el cual se observa para el 
caso de los fosforados valores máximos de 79%, para los fosforados se tienen 
valores inclusive mayores al 100 % 
 
 
Grafica 2. Barras de error para porcentajes de recuperación clorados 
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Promedios % de recuperación  fosforados extracción 
ultrasonido-acetona 
[] en ppm metilparation clorpirifos fentoato 
0.5 93.8 62.9 103.1 
%RDS 7.93 5.51 8.13 
    
5 69.2 69.1 69.5 
%RDS 10.45 2.70 1.25 
    
10 78.8 78.5 89.7 
%RDS 8.90 2.77 11.25 
Tabla 12. Porcentajes de recuperación organofosforados excepto el malation 
  
 
 
Grafico 3. Barras de error para porcentajes de recuperación fosforado 
 
 
Promedios % de 
recuperación  malation 
extracción ultrasonido-
acetona 
[] en ppm malation 
1 70.9 
%RDS 12.1 
  
5 79.5 
%RDS 11.5 
  
10 85.5 
%RDS 12.09 
Tabla 13. Porcentajes de recuperación malation 
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Gráfico 4. Barras de error para porcentajes de recuperación malation 
 
En la gráfica 3 para el fentoato se presenta un porcentaje de recuperación por 
encima del 100%, esto indica que hay presente un efecto matriz; la causa de por 
este  fenómeno viene dado por interacciones que se presentan principalmente en 
el puerto de inyección el cual adsorbe y genera la desorción térmica de algunos 
posibles compuestos como  grupos silanos, elementos de la materia orgánica o 
iones metálicos contenidos  en la solución de la matriz por ende los compuestos 
mencionados anteriormente interactúan con la columna y luego ellos mismos 
interactúan con el estándar produciendo un aumento en la señal cromatográfica[32]. 
 
Una característica de este fenómeno que se presenta es el decrecimiento en 
algunos porcentajes de recuperación por debajo del 25 % tal es el caso de la 
extracción con de los pesticidas organoclorados con Acetonitrilo por soxleht(ver 
anexo 9) ocasionada por la competencia entre  compuestos de la matriz y el 
analito por los sitios activos de la columna cromatográfica, por tal motivo cuando 
los compuestos de la matriz se enlazan primero estos dejan unos pocos sitios 
activos para que el analitointeractúe  con la columna generando perdidas y baja 
respuesta instrumental[1, 3, 18, 56]. 
 
A pesar de la presencia de este fenómeno las extracciones realizadas con acetona 
asistidas por ultrasonido, muestran en los gráficos de barras un porcentaje de 
error pequeño lo cual puede ser corroborado por medio de los porcentajes de 
desviación  estándar relativa, ya que  son menores del 15% para cada nivel de 
concentración en comparación con las otras extracciones,infiriendo que  esta 
metodología  sea la más adecuado para la extracción de los plaguicidas. 
 
4.5 ANÁLISIS DE LAS MUESTRAS 
 
 
El  muestreo de suelo fuerealizadoen el  municipio de Marsella Risaralda (figura 
23) en las fincas el Ocaso, la Armenia y el Prado, en cada finca se realizo una 
división en varios lotes y se escogió uno al azar, seguidamente se procedió a  
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Figura 23. Ubicación geográfica del municipio de Marsella 
tomar 15 submuestras del lote escogido con un barreno, una vez las muestras 
fueron colectadas se cuartearon hasta obtener aproximadamente 2 kilogramos, se 
almacenaron en frascos metálicos y posteriormente se secaron a temperatura 
ambiente[41]..  
 
Para la identificación de los pesticidas organoclorados y organofosforados, se 
compararon los tiempos de retención obtenidos en el análisis cromatográfico de 
las muestras reales con respecto al de los estándares. Para cuantificar se utilizó el 
método de patrón externo en el cual se  calcula la concentración por  medio de 
una  interpolación  en una  curva de calibrado que  relaciona el área de los 
estándares patrones con respecto a la concentración. 
 
En la figura23se observa el cromatogramas de los de pesticidas organoclorados  
de la finca el Prado y  en la figura24  el  cromatograma de pesticidas 
organofosforados de la fincala Armenia. 
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Figura 24. Pesticida organoclorado finca el Prado 
 
Figura 25. Pesticida organofosforado finca la Armenia 
Los  resultados que arrojan los cromatogramas de las muestras reales (ver anexo 
11)indican la presencia solo de dos pesticidas, uno es el Endosulfánα  y el otro es 
el fentoato, teniendo en cuenta que los porcentajes de recuperación para 
pesticidas clorados se encuentran entre 60 y 80% y para los fosforados entre 69 y 
103% se requiere de un factor de corrección que permita determinar la 
concentración correcta de los compuestos de interés, para ella se utilizo la 
siguiente ecuación:  
𝐶𝐶𝑚𝑚
𝐶𝐶𝑒𝑒𝑥𝑥𝑡𝑡 ∗ 𝑉𝑉𝑒𝑒𝑥𝑥𝑡𝑡 ∗ 1000
�
100%𝑅𝑅� ∗ 𝑚𝑚  
Donde: 
 
Cm: concentración de la muestra 
Cext: concentración del extracto medida en el cromatógrafo de gases 
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Vext: volumen final del extracto 
%R: porcentaje de recuperación 
m: masa de la muestra 
 
Después de obtener el resultado de la ecuación anterior se realiza una un factor 
de conversión en el cual se relaciona el resultado obtenido, el porcentaje de 
recuperación del método y el 100% de recuperación para determinar así el valor 
de concentración real en la muestra.  
 
En la tabla14 se encuentran los resultados del análisis de plaguicidas las 
muestras reales. 
 
pesticidas Finca 
  el Ocaso la Armenia el Prado 
  [] mg/Kg %RDS [] mg/Kg %RDS [] mg/Kg %RDS 
lindano  -  -  -  -  -  - 
aldrin  -  -  -  -  -  - 
endosulfan α  -  -  -  - 0,01787976 2,67348734 
dieldrin  -  -  -  -  -  - 
endosulfan β  -  -  -  -  -  - 
metilparation - - - -  -  - 
clorpirifos  -  -  -  -  -  - 
fentoato 1,41279931 5,00765266 1,58690551 2,61861468 1,14393217 3,8105637 
malation  -  -  -  -  -  - 
Tabla 14. Concentraciones en  mg/Kg de los pesticidas organoclorados y 
organofosforados en muestras reales 
En el análisis de los pesticidas organoclorados para la finca el Ocaso y la Armenia 
no existe la presencia alguna de estos, en cambio para la finca el Prado se detectó 
una pequeña concentración de Endosulfánα, por el contrario para los pesticidas 
organofosforados se observa que el fentoato se divisó en las tres fincas en 
concentraciones muy similares siendo la finca la Armenia la de mayor 
concentración 1.58 mg/Kg. 
 
Aunque el tiempo de vida media de algunos pesticidas puede ser muy corto se 
puede observar que algunos pueden ser muy persistentes en el suelo aunque no 
sean aplicados directamente,  No obstante las concentraciones pueden ser 
pequeñas como se observan en la tabla14pero muy posiblemente se presente 
una bioacumulación lo cual hace que aumente la concentración gradualmente 
convirtiendo esto en un riesgo potencial para la salud humana. 
 
Comparando estos datos de concentración con los valores máximos de residuos 
de pesticidas para alimentos, se puede decir en el caso del fentoatoque 
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estaríasobrepasando la norma ya que para la mayoría de los alimentos se debe 
tener un límite máximo entre 0.05 y 0.4 mg/Kg[50], mientras que el Endosulfánestá 
muy por debajo de los límites permitidos los cuales son de 0.1 a1mg/Kg[12, 50], lo 
ideal es que ellos no se encuentren presenten. 
, 
Con esto se puede hacer  énfasis en lo indispensable de una ley que regule la 
cantidad de los plaguicidas en el suelos, como se ha podido denotar todavía existe 
la presencia de algunos pesticidas en suelos los cuales han sido  prohibidos por 
sus efectos carcinogénicos como es el caso del Endosulfán que se encontró en la 
finca el prado lo cual no debería ocurrir. 
 
 
4.6 CÁLCULO DE INCERTIDUMBRE 
 
 
La incertidumbre de medición  es el parámetro asociado con el resultado de una 
edición que caracteriza la dispersión de los valores, que en forma razonable se le 
podría atribuir a una magnitud por medir[11]. 
 
Para tal efecto lo primero que se debe establecer es la relación entre cada 
magnitud de entrada y el mensurado (Figura 26) 
 
 
𝐶𝐶𝑚𝑚
𝐶𝐶𝑒𝑒𝑥𝑥𝑡𝑡 ∗ 𝑉𝑉𝑒𝑒𝑥𝑥𝑡𝑡 ∗ 1000
�
100%𝑅𝑅� ∗ 𝑚𝑚  
 
 
Cm: concentración de la muestra 
 
Cext: concentración del extracto medida en el cromatógrafo de gases 
 
Vext: volumen final del extracto 
 
%R: porcentaje de recuperación 
 
m: masa de la muestra 
 
1000: es el factor de conversión de gramos a kilogramos. 
 
Una vez identificada la relación se identifican las fuentes de incertidumbre (figura 
25) y se procede con la evaluación de las incertidumbres estándar para cada 
fuente de incertidumbre como se observa en la tabla 16. 
Donde  
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U repet: incertidumbre  estándar de repetibilidad 
Utol : incertidumbre estándar de tolerancia 
Utemp: incertidumbre estándar de temperatura 
Ubalanza:incertidumbre estándar de la balanza 
U: incertidumbre estándar 
Ucurv: incertidumbre estándar de la curva de calibración 
 
vol inicial 
  
U repeti L 
U 
toleran. 
L 
U 
resolucion 
L 
U temp L Udel estándar mg/L U  
[] Madre 
1ppm 
6,32456E-
08 
5,7735E-
08 
1,1547E-
07 
2,3094E-
09 0,295 1,43778E-07 
[] 1 
7,30943E-
07 
5,7735E-
08 
2,88675E-
06 
2,3094E-
08 0,295 2,9785E-06 
[]2 
3,50571E-
07 
5,7735E-
08 
2,88675E-
06 
4,6188E-
08 0,295 2,9089E-06 
[]3 
1,60223E-
06 
5,7735E-
08 
2,88675E-
06 
2,3094E-
09 0,295 3,30209E-06 
[]4 2,454E-06 
5,7735E-
08 
2,88675E-
06 
3,23316E-
07 0,295 3,80306E-06 
[]5 
6,32456E-
08 
5,7735E-
08 
1,1547E-
07 
2,3094E-
09 0,295 1,43778E-07 
vol final inyeccion pesada 
  U repeti L 
U temp 
L U  U repeti L 1,41335E-06 U balaza 
[] Madre 
1ppm 
6,32456E-
08 
2,3094E-
09 
6,32877E-
08 
U toleran. 
L 6,35085E-08 0,045 
[] 1 
1,90369E-
05 
4,6188E-
10 
1,90369E-
05 
U 
resolucion 
L 5,7735E-08 
cruva de 
calibracion 
[]2 
1,90369E-
05 
4,6188E-
10 
1,90369E-
05 vol extracto final U curva mg/L 
[]3 
1,90369E-
05 
4,6188E-
10 
1,90369E-
05 U repeti L 1,90369E-05 0,012518164 
[]4 
1,90369E-
05 
4,6188E-
10 
1,90369E-
05 U temp 0,461880215 U %R 
[]5 
1,90369E-
05 
4,6188E-
10 
1,90369E-
05 U conv 0,461880216 0,03959798 
Tabla 15. Incertidumbres estándar del aldrin pesticida organoclorado 
Una vez se tengan datos de las incertidumbres estándar se calcula la 
incertidumbre estándar combinada, grados efectivos de libertad y se aplica el TLC 
(teorema del límite central) para establecer el tipo de distribución (tabla17). 
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Para culminar se determina la incertidumbre combinada total,nuevamente se 
aplica el TLC como los grados de libertad para este pesticida arrojaron un 
resultado de  79855246,79  por lo cual se infiere que es una distribución normal 
por ende según la tabla de t de student (Anexo 5) para valores tan grandes el 
factor de cobertura correspondiente a un nivelo de confianza del 95 % es de 1.96 
la incertidumbre expandida para el aldril es de 0.171 (tabla17). Esto debe 
expresarse con dos cifras significativas[2, 28, 40] 
 
 
U combinada mg/L 
    distribución grado libertad 
[] Madre 1ppm 0,0287559 normal 240,3866885 
[] 1 0,003441619 normal 4423,433658 
[]2 0,004511625 normal 246871,3142 
[]3 0,017556488 normal 129744,4326 
[]4 0,024438149 normal 88515,60399 
[]5 0,0287559 normal 240,3866885 
todos patrones 0,042006603 normal 4252148,242 
inyección 1,41596E-06 rectangular ∞ 
pesada mg 0,045 rectangular ∞ 
volext final 0,04618 rectangular ∞ 
U curva mg/L 0,012518164 rectangular ∞ 
U %R 0,03959798 rectangular ∞ 
Tabla 16. Incertidumbre estándar combinada 
 
 
U combi total 0,087446278 
teorema limite central 
grados de libertad 79855246,79 
factor cobertura K 1,96 
incertidumbre expandida 
U expandida 0,0874462780*2 
  0,171394705 
Tabla 17. Incertidumbre estándar expandida 
 
En la tabla18se observa la incertidumbre para los demás pesticidas 
organoclorados expresada en mg/L 
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  incertidumbre 
aldrin +/- 0,17 
lindano +/- 0,28 
endosulfan α +/- 0,16 
dieldrin +/- 0,16 
endosulfan β +/- 0,18 
Tabla 18.valores de Incertidumbre expresados en mg/L para los organoclorados. 
 
 
 
Figura 26. Fuentes de incertidumbre 
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5 CONCLUSIONES. 
 
Se estandarizó el método por cromatografía de gases con detectores FID y ECD 
para la cuantificación de pesticidas organoclorados y organofosforados en suelos. 
 
 
La extracción asistida por ultrasonido utilizando acetona como solvente mostróser 
la técnica más adecuada debido a que consume menos tiempo y  otorga buenos 
porcentajes de recuperación los cualesse encuentran desde el 60 hasta 80%para 
los organoclorados y del 80 al 103% para organofosforados, logrando así ser muy 
acorde para la cuantificación. 
 
 
La aplicación de la metodología a muestras reales demuestra  la persistencia que 
tienen ciertos pesticidas como el Endosulfán  en los suelos de características 
ácidas como lo son los derivados de cenizas volcánicas. 
 
 
El método para la cuantificación de los pesticidas organofosforados  
organoclorados expuso buenos resultados estadísticos como el (%RDS) de menos 
del 10% que para muestra complejas  se  suele tener valores más grandes,  a su 
vez un valor promedio de sensibilidad de 8179.8 adecuado para la  buena 
separación de los compuestos demostrando exactitud y precisión. 
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6. RECOMENDACIONES. 
 
 
Realizar la matriz emparejada la cual consta en realizar patrones del estándar con 
solución blanco matriz para garantizar que las cantidades de interferencias por 
matriz sean iguales, aunque esto disminuye el tiempo de vida de las columnas 
cromatográficas. 
 
 
Incinerar los residuos que quedan después de la extracción en fase sólida. 
 
 
Utilizar detectores específicos para los pesticidas organofosforados como lo son el 
detector de fósforo nitrógeno (NPD) o el detector fotométrico de llama (FPD) 
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8.  ANEXOS 
 
Anexo 1. Resultados análisis de suelos 
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Anexo 2. Áreas de pesticidas organofosforados y organoclorados utilizadas en 
cada curva de calibración 
 
   Áreas organoclorados   
[] en ppm lindano  aldrin endosulfan α dieldrin endosulfan β 
0,05 557,067 1081,993 760,443 712,602 525,918 
0,05 541,066 1054,3769 741,559 693,114 510,729 
0,05 559,955 1088,176 767,55 712,249 525,255 
promedio 552,696 1074,84863 756,5173333 705,9883333 520,634 
SD 10,1748617 17,9965628 13,43283903 11,15089666 8,584384719 
%RDS 1,88052136 1,70684342 1,81143227 1,608811344 1,68081012 
0,1 948,973 1846,577 1309,886 1207,037 869,864 
0,1 946,134 1841,961 1297,508 1196,879 861,948 
0,1 924,161 1783,158 1270,648 1164,275 852,458 
promedio 939,756 1823,89867 1292,680667 1189,397 861,4233333 
SD 13,5800589 35,3578606 20,0594746 22,34127132 8,714853145 
%RDS 1,43532088 1,91957705 1,546000071 1,866627396 1,011064837 
0,5 3162,835 6817,073 4686,091 4152,795 2883,022 
0,5 3143,115 6640,65 4559,914 4029,663 2811,409 
0,5 3172,913 6615,389 4558,561 4014,558 2822,861 
promedio 3159,621 6691,03733 4601,522 4065,672 2839,097333 
SD 15,1567658 109,87844 73,24202669 75,82778582 38,46841994 
%RDS 0,48222116 1,6546338 1,606215088 1,881740131 1,36829682 
0,7 4367,632 9338,73 6442,056 5645,98 3846,747 
0,7 4285,023 9200,962 6301,038 5529,452 3787,305 
0,7 4319,771 9245,87 6315,352 5557,154 3838,386 
promedio 4324,142 9261,854 6352,815333 5577,528667 3824,146 
SD 41,4775958 70,2610963 77,61536632 60,87724515 32,17795893 
%RDS 0,9679667 0,76362772 1,23178699 1,100963444 0,849626817 
1 5789,024 12544,946 8640,759 7648,706 5309,462 
1 5681,868 12135,718 8386,779 7452,639 5164,787 
1 5760,857 12206,096 8370,292 7428,007 5134,413 
promedio 5743,91633 12295,5867 8465,943333 7509,784 5202,887333 
SD 55,5503531 218,799734 151,6190729 120,9387259 93,53750398 
%RDS 0,97767764 1,80294016 1,807834366 1,622763774 1,811062179 
Tabla 19. áreas de pesticidas organoclorados utilizados en la curva de calibración 
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Áreas organofosforados 
[] en ppm metilparation clorpirifos fentoato 
0,5 743 2096 532 
0,5 748 2094 696 
0,5 754 2114 533 
promedio 748,3333333 2101,33333 587 
SD 5,507570547 11,0151411 94,3980932 
%RDS 0,735978247 0,5241977 16,0814469 
1 1400 3255 1897 
1 1379 3236 1410 
1 1224 3217 1422 
promedio 1334,333333 3236 1576,33333 
SD 96,12665256 19 277,770289 
%RDS 20,20795 0,58714462 17,6212913 
5 5991 11325 7867 
5 6400 11069 8595 
5 6522 11026 7417 
promedio 6304,333333 11140 7959,66667 
SD 278,12647 161,650858 594,442035 
%RDS 4,409714 1,4510849 7,4681775 
7 9346 16205 11978 
7 9509 16286 12247 
7 9306 15875 12200 
promedio 9407,5 16080,5 12223,5 
SD 107,5313908 217,708521 143,6744 
%RDS 5,910638 1,35386661 1,17539494 
10 13342 22068 16144 
10 12151 20663 16072 
10 12141 20535 16075 
desvstd 842,1641764 993,485028 50,9116882 
SD 12544,66667 21088,6667 16097 
%RDS 5,503743 4,71099024 0,3162806 
Tabla 20. área de pesticidas organofosforados para curva de calibración 
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Area malation 
[] en ppm  malation 
1 2105 
1 2090 
1 1942 
promedio 2045,66667 
SD 90,090695 
%RDS 4,40397727 
3 4225 
3 4458 
3 4442 
promedio 4375 
SD 130,149914 
%RDS 2,97485517 
5 6072 
5 5972 
5 5300 
promedio 5781,33333 
SD 419,834888 
%RDS 7,2619042 
7 8413 
7 7574 
7 7671 
promedio 7622,5 
SD 458,96514 
%RDS 6,02118911 
10 11060 
10 10784 
10 10585 
desvstd 195,161472 
SD 10809,6667 
%RDS 1,80543469 
Tabla 21. Área de malation para la curva de calibrado 
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Anexo 3. Graficas de curvas de calibración 
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Anexo 4.Datos de áreas para la repetibilidad instrumental 
 
[] ppm áreas  para repetibilidad instrumental 
  metilparation clorpirifos fentoato malation 
1 2268,1 3099,9 8415,1 416,7 
1 2404,5 3287,2 8629,7 413,9 
1 2331,9 3123,1 8480 419,6 
promedio 2334,833333 3170,06667 8508,26667 416,733333 
SD 68,24729543 102,101534 110,057 2,8501462 
%RSD 2,923005015 3,22080086 1,29353022 0,68392566 
7 17388 22658 32198 6970 
7 17710 23326 33605 6892 
7 17051 22329 31507 7407 
promedio 17383 22771 32436,6667 7089,66667 
SD 329,528451 508,014764 1069,16899 277,572213 
%RSD 1,895693787 2,23097257 3,29617406 3,91516592 
10 22625 32526 48171 11505 
10 23998 35533 49799 11627 
10 22989 34232 48247 11139 
promedio 23204 34097 48739 11423,6667 
SD 711,3023267 1508,03879 918,773095 253,963252 
%RSD 3,065429782 4,42279025 1,88508811 2,22313255 
Tabla 22. Áreas de fosforados para repetibilidad instrumental 
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[] ppm áreas  para repetibilidad instrumental  
  lindano  aldrin endosulfan α dieldrin endosulfan β 
0,1 636011 1233005 872832 833176 671545 
0,1 638246 1223972 846732 886486 729272 
0,1 652707 1193992 831413 866514 700117 
promedio 642321,3333 1216989,67 850325,6667 862058,6667 700311,3333 
SD 9063,407766 20422,2495 20942,04432 26932,81495 28863,99065 
%RSD 1,411039506 1,67809556 2,46282632 3,124243859 4,121594108 
0,5 3195516 6956886 5087254 4504564 3327806 
0,5 3510212 7384156 5188950 4734780 3409358 
0,5 3420343 7491002 5126610 4692064 3438119 
promedio 3375357 7277348 5134271,333 4643802,667 3391761 
SD 162099,3469 282623,313 51279,05153 122461,0913 57223,07488 
%RSD 4,80243562 3,88360311 0,998760061 2,637086459 1,687119903 
1 6237080 13361964 9355824 8058580 5928492 
1 6075718 13917248 9701171 8438837 6308078 
1 6169300 13493836 9479400 8250528 5971905 
promedio 6160699,333 13591016 9512131,667 8249315 6069491,667 
SD 81024,08507 290117,294 174984,7396 190131,402 207758,877 
%RSD 1,315176747 2,13462551 1,839595432 2,304814424 3,423002921 
Tabla 23. Áreas de clorados para repetibilidad instrumental 
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Anexo 5. Distribución de t para diferentes niveles de confianza 
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Anexo 6. Certificado del estándar 
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Anexo 7. Cromatogramas de estándares clorados 
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Anexo 8. Cromatogramas de los estándares metilparation, fentoato y malathion 
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Anexo 9. Gráficos de barras promedios para porcentajes de recuperación 
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Anexo 10. Porcentajes de recuperación de pesticidas organoclorados y 
organofosforados 
 
[] ppm areas clorados extr. Untrasonido-acetonitrilo  
  lindano aldrin  endosulfan α dieldrin endosulfan β 
0,05 35,1694241 49,1714508 52,54543628 45,6887153 47,71944719 
% RDS 7,5209465 18,7841382 9,966476309 9,02468536 8,101986059 
0,5 31,5032721 57,0604299 67,93797791 60,5409799 64,67802208 
% RDS 19,1353029 16,4842284 9,577305427 12,6347747 13,78523799 
1 31,4746982 50,0130264 62,94694862 51,5255787 55,31798946 
% RDS 19,7102853 11,4136519 13,57948563 13,7763769 13,32037995 
[] ppm areas clorados extr. soxleth-acetona  
  lindano aldrin  endosulfan α dieldrin endosulfan β 
0,05 70,4387825 79,2196818 80,08285336 115,515365 83,61990701 
% RDS 69,0309734 61,3030292 74,5997303 43,3346912 83,90782235 
0,5 29,0297687 59,368084 54,48924508 46,9681273 49,14661843 
% RDS 4,71558647 17,7674072 8,990622026 5,89908869 2,16523599 
1 25,7701061 47,4204837 47,19895361 41,4548807 47,95972262 
% RDS 27,997428 24,5906179 43,48632766 36,76544 44,61608323 
[] ppm areas clorados extr. Soxleth-acetonitrilo 
  lindano aldrin  endosulfan α dieldrin endosulfan β 
0,05 89,1404437 393,7814 324,4601578 237,58386 224,9715411 
% RDS 31,7584413 56,6440427 49,07556182 46,331203 45,2211211 
0,5 21,7947342 44,3071508 12,7339063 16,7255991 16,05888937 
% RDS 24,8409997 18,0317812 103,9724338 80,5018326 74,60416222 
1 31,8003297 64,6462904 71,38922498 63,1642934 60,44957986 
% RDS 35,581079 51,7243629 60,65330785 51,7023887 49,36176536 
Tabla 24. Porcentajes de recuperación de pesticidas clorados 
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ppm areas fosforados extr. Untrasonido-acetonitrilo  
  malation 
1 76,74596708 
%RDS 24,09278324 
5 85,6740083 
%RDS 45,68182329 
10 84,10065065 
%RDS 11,26259464 
ppm areas fosforados extr. soxleth-acetona  
  malation 
1 76,74596708 
%RDS 24,09278324 
5 85,6740083 
%RDS 45,68182329 
10 84,10065065 
%RDS 11,26259464 
ppm areas fosforados extr. Soxleth-acetonitrilo 
  malation 
1 76,74596708 
%RDS 24,09278324 
5 85,6740083 
%RDS 45,68182329 
10 84,10065065 
%RDS 11,26259464 
Tabla 25. Porcentajes de recuperación del malation 
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Anexo 11. Cromatogramas muestras reales 
 
 
Figura26. Finca el ocaso pesticida organofosforado 
 
 
 
Figura27. Finca el prado pesticida organofosforado 
 
 
 
